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摘要：目的目的 利用响应面分析法对柑橘皮渣/淀粉基材料加工工艺进行优化。方法方法 在单因素实验基

础上选取试验因素与水平，设计响应面试验进行挤出工艺优化，通过考察成形材料的膨胀率、表观

性能和压缩强度，筛选出具有较好发泡效果和一定压缩性能的材料成形工艺配方。结果结果 甘油和水

分含量对柑橘皮渣/淀粉基复合发泡材料的成形具有显著影响。柑橘皮渣/淀粉基复合发泡材料的

最佳工艺优化参数为皮渣、甘油、水分质量分数分别为 30%，30%，35%。在此参数条件下得到的材

料其表观密度为0.942 g/cm3，膨胀率为287.82%，压缩强度为210.58 kPa。结论结论 利用响应面法分析并

优化柑橘皮渣/淀粉基材料加工工艺的方法可行，获得的响应面模型可用于预测真实值。

关键词：柑橘皮渣；淀粉；甘油；水分；响应面法

中图分类号：TB484.6 文献标识码：A 文章编号：1001-3563（2015）03-0036-06

Process Optimization for Composite Foam Material Based on
Citrus Pericarp Residue and Starch

LI Jing1，2，3，ZHAO Dong-fang1，2，3，WEI Dan1，2，3，ZHANG Min1，2，3

（1.Southwest University, Chongqing 400715, China；2.Laboratory of Quality & Safety Risk Assessment for Argo-products

on Storage and Preservation, Ministry of Agriculture, Chongqing 400715, China；3.Chongqing Special Food Programme and

Technology Research Center, Chongqing 400715, China）

ABSTRACT：To optimize the process for the composite foam material based on citrus pericarp residue/starch. First of all,

one-factor-at-a-time experiments were done to select the factors and levels for the test, then the response surface test was

designed to optimize the extrusion parameters. The formulation of material molding with better foaming effect and certain

compressing performance was screened out by examining the expansion radius, apparent density and compressive strength

of the molding material. The results showed that glycerol and water contents had significant effects on the composite foam

material. The optimal parameters of citrus peel/starch-based composite foam material were obtained: bran 30%, glycerol

30% , and water 35% . Under this condition, the apparent density of the material was 0.942 g/cm3, the expansion was

287.82%, and the compression strength was 210.58 kPa. The results indicated that using response surface method to analyze

and optimize the processing parameters of the composite foam material based on citrus pericarp residue/starch was feasible,

and the obtained response surface model could be used to predict true values．
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我国柑橘在世界市场上具有重要地位[1]，然而大

量柑橘皮渣废弃物带来了一系列的环境问题，同时也

限制了柑橘产业的发展[2—3]。将柑橘皮渣作为原料制

备天然可降解生物材料可以解决柑橘皮渣的废弃问

表1 单因素试验原料成分配比（质量分数）

Tab.1 Ratio of ingredients in single factor tests

%
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题。泡沫制备材料质量轻盈，具有优良的发泡性能，

在日常生活中扮演着重要角色。随着传统泡沫材料

市场需求量的持续上升，其难降解性带来的环境问题

日益凸显。近年来，使用淀粉基高分子材料作为商业

发泡填充包装材料的企业日益增多[4—6]。

研究表明[7]，将柑橘皮渣和淀粉混合可以实现柑

橘皮渣/淀粉基复合发泡材料的成形。在混合体系中

加入增塑剂甘油及发泡剂水分，通过挤出成形可以制

备出具有较多泡孔的复合发泡材料。柑橘皮渣和淀

粉作为主要的基底成分，甘油可以增加各相间分子的

柔度，提高混合效果。水分作为体系中的主要发泡

剂，在高温挤出过程中被迅速汽化，使复合材料发生

膨胀，形成气孔。在复合发泡材料的成形过程中，底

物、增塑剂和发泡剂对材料的成形和发泡性能具有重

要影响[8—9]。响应面可以有效地对复合材料制备工艺

进行优化[10—13]。为制备具有较好发泡效果的柑橘皮

渣/淀粉基复合发泡材料，文中以柑橘皮渣、甘油和水

分作为3个变量因素，设计响应曲面试验，研究柑橘皮

渣/淀粉基复合发泡材料的最佳加工工艺。

1 实验

1.1 材料与设备

实验设备：双螺杆挤出膨化机，SX200075，济南赛

百诺科技开发有限公司；电热恒温鼓风干燥箱，

DHG-9245A，上海齐欣科学仪器有限公司；物性仪，

TA.XT2i，英国stable micro system公司。

实验材料：柑橘皮渣，重庆江津柑橘，国家柑橘工

程技术研究中心提供；甘油、柠檬酸、碳酸氢铵均为分

析纯，成都市科龙化工试剂厂；玉米淀粉，食用级，产

于陕西西安。

1.2 方法

1.2.1 原材料预处理

将新鲜柑橘皮渣于60 ℃烘箱中干燥72 h，用高速

粉碎机将干燥的皮渣粉碎，时间为2 min，而后将碎末

过80目筛，得到的粉末密封保存备用。

1.2.2 试样的制备

将玉米淀粉以一定比例与干燥后的原材料混

合，再加入适量水、柠檬酸、甘油和碳酸氢钠，以转速

为20 000 r/min搅拌混合，时间为2~3 min。将得到的

混合物在塑料袋中封闭放置24 h后进行挤出加工。

双螺杆挤出膨化机参数设置：第1到第4区的温度分

别为155，175，160，130 ℃，喂料速率为75 r/min，螺杆

转速为130 r/min。

1.2.3 性能测定

测试样品为挤出样条上随机截取长度为1 cm的

小样条。将测试样品在相对湿度为（50±10）%，温度

为（23±2）℃的环境中处理24 h，在接近标准环境下

测试材料各项性能。参考GB/T 6343—2009测定试样

的表观密度。参考GB/T 8813—2008测定试样的压缩

强度，测前、测中、测后的速度分别为3，1，3 mm/s，试

样压缩百分比为10%，厚度为10 mm。参考Guan 等[14]

方法测定试样的半径膨胀率。

1.2.4 试验设计

1.2.4.1 单因素试验

根据柑橘皮渣/淀粉基复合发泡材料的加工工艺，

改变柑橘皮渣、甘油或水分的质量分数，加入辅助发

泡剂碳酸氢钠及柠檬酸并固定比例，分别设计皮渣、

甘油和水分等3组单因素试验。各单因素试验原料成

分的具体配比见表1。

表1 单因素试验原料成分配比（质量分数）

Tab.1 Ratio of ingredients in single factor tests

%

单因素试验

甘油试验

皮渣试验

水分试验

甘油

20，25，30，35，40

30

35

柑橘皮渣

30

0，15，30，45，60

30

水分

20

30

15，20，25，30，35，40

碳酸氢钠

0.5

0.5

0.5

柠檬酸

0.5

0.5

0.5

1.2.4.2 响应面试验

由单因素试验可得出柑橘皮渣、甘油和水分的最

佳添加比例，并进一步以皮渣、甘油和水分的质量分

数为自变量，利用响应面法进行优化，分析3个成分之

间的交互作用对材料性能的影响。碳酸氢钠及柠檬

酸的用量与单因素试验相同。响应面法选择二次正

交旋转组合，采用Design-Expert 7.1.6软件设计响应面

试验方案。试验因素与水平见表2。
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2 结果分析

2.1 单因素试验结果分析

2.1.1 皮渣单因素试验

由图1a可知，当柑橘皮渣的质量分数为30%时，

材料的膨胀率最大，同时材料的表观密度达到最小

值。这是因为柑橘皮渣在材料的挤出成形过程中可

以起到成核剂的作用[15]，而柑橘皮渣的质量分数为

30%可能最有利于泡孔的形成，故材料的膨胀率最大。

2.1.2 甘油单因素试验

试验发现甘油含量对材料成形具有显著影响[16]。

当甘油的质量分数为20%时，挤出得到的材料表面较

为粗糙，而增加甘油的添加比例可以使材料外观光

滑。甘油对复合发泡材料膨胀率和表观密度的影响

见图1b。由图1b可知，随着甘油质量分数的增加，材

料的膨胀率逐渐增加，在甘油的质量分数为35%时达

到最大值。

2.1.3 水分单因素试验

由图1c可知，当水分的质量分数为15%时，材料

成形效果差，表面粗糙。随着水分含量的增加，材料

的流动性加强，发泡性能增加，膨胀率增大，在水分质

量分数为30%时，柑橘皮渣/淀粉基材料的膨胀率最

大，表观密度最小。

2.2 响应面试验结果分析

2.2.1 回归模型的建立以及方差分析

将表3数据通过数学模型采用多元回归方法分别

建立以表观密度（Y1）、膨胀率（Y2）、压缩强度（Y3）为指

标的回归方程，回归方程为：

Y1=1.04-0.051X1+0.099X2-0.0067X3+

0.0021X1X2-0.013X1X3+0.0044X2X3-

0.057

书书书

!

!

"

+0.0033

书书书

!

!

!

+0.0066

书书书

!

!

"

（1）

Y2=319.31+4.45X1+7.67X2+18.27X3+27.36X1X2+

16.47X1X3+0.75X2X3-8.23

书书书

!

!

"

-14.39

书书书

!

!

!

-26.94

书书书

!

!

"

（2）

Y3=144.85-34.13X1 + 12.68X2-71.31X3-27.29X1X2 +

24.33X1X3-20.35X2X3-17.85

书书书

!

!

"

+48.83

书书书

!

!

!

+80.55

书书书

!

!

"

（3）

对上述模型进行方差分析，结果见表4。回归分

析表明，3 个模型的 F 值检验均达到显著水平（P<
0.05），表明模型的预测值与实际值相关度很高。从方

差分析结果还可以看出方程的失拟项较小，表明该模

型拟合度好、误差小，模型成立。3个模型的调整确定

系数

书书书

!

!

"#$

分别为0.9135，0.7019和0.9803，表明上述模

型能够分别解释91.35%的表观密度，70.19%的膨胀率

及98.03%的压缩强度。影响材料表观密度的因素主

次顺序为X2＞X1＞X3，影响材料膨胀率的因素主次顺

序为X3＞X2＞X1，影响材料压缩强度的因素主次顺序

为X3＞X1＞X2。

2.2.2 响应面交互作用的分析

2.2.2.1 三因素对材料表观密度的影响

由图2可知，固定柑橘皮渣或水分的添加比例，材

料的表观密度均随甘油比例的增加而增加，这可能是

表2 响应面试验设计的因素及水平

Tab.2 Factors and levels in response surface experimental de⁃

sign %

水平

-1

0

1

柑橘皮渣X1

25

30

35

甘油X2

30

35

40

水分X3

25

30

35

图1 柑橘皮渣、甘油和水分质量分数对复合发泡材料表观密

度和膨胀率的影响

Fig.1 Influence of citrus pericarp residue, glycerol and water addi-

tion on the apparent density and expansion ratio of the com-

posite foam material
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均方

1.3×10-2

2.1×10-2

7.8×10-2

3.6×10-4

1.8×10-5

7.1×10-4

7.9×10-5

1.4×10-2

4.6×10-5

1.8×10-4

6.4×10-4

1.2×10-3

1.9×10-4

表4 复合材料表观密度、膨胀率和压缩强度的响应面回归模型方差分析

Tab.4 Analysis of variance (ANOVA) of the regression model for apparent density, expansion ratio and compressive strength of

Citrus Pericarp Residue / Starch based material

表观密度变异

来源

模型

X1

X2

X3

X1X2

X1X3

X2X3

X1
2

X2
2

X3
2

残差

失拟项

净误差

总和

平方和

0.114

2.1×10-2

7.8×10-2

3.6×10-4

1.8×10-5

7.1×10-4

7.9×10-5

1.4×10-2

4.6×10-5

1.8×10-4

4.5×10-3

3.7×10-3

7.7×10-4

0.119

F值

19.77

32.81

121.9

0.567

0.028

1.10

0.123

21.27

0.072

0.283

6.41

P值

0.0004

0.0007

<10-4

0.4761

0.8720

0.328

0.736

0.0025

0.797

0.611

0.0523

均方

1329.27

158.72

470.62

2670.64

2994.34

1085.69

2.28

285.45

871.63

3056.71

256.33

486.32

83.8319

膨胀率

平方和

11963.5

158.72

470.62

2670.64

2994.34

1085.69

2.28

285.45

871.63

3056.71

1794.28

1458.95

335.33

13 757.7

P值

0.0206

0.4571

0.2175

0.0145

0.0112

0.0786

0.9275

0.3264

0.1077

0.0106

0.0613

均方

10 886.43

9316.91

1286.31

40 678.99

2977.93

2367.89

1655.74

1341.61

10 038.24

27 322.45

121.70

230.55

40.06

压缩强度

平方和

97 977.87

9316.91

1286.31

40 678.99

2977.93

2367.89

1655.74

1341.61

10 038.24

27 322.45

851.90

691.65

160.25

98 829.76

F值

89.45

76.56

10.57

334.26

24.47

19.46

13.61

11.02

82.48

224.51

5.75

P值

< 0.0001

< 0.0001

0.0140

< 0.0001

0.0017

0.0031

0.0078

0.0128

< 0.0001

< 0.0001

0.0620

R2=0.9621 R2
Adj=0.9135 R2=0.8696 R2

Adj=0.7019 R2=0.9914 R2
Adj=0.9803

F值

5.19

0.62

1.84

10.42

11.68

4.24

0.009

1.11

3.40

11.93

5.80

表3 响应面分析试验设计及结果

Tab.3 Response surface experimental design and corresponding experimental results

因素

1

2

3

4

5

6

7

8

9

10

11

12

13

14

15

16

17

X1

-1

1

-1

1

-1

1

-1

1

0

0

0

0

0

0

0

0

0

X2

-1

-1

1

1

0

0

0

0

-1

1

-1

1

0

0

0

0

0

X3

0

0

0

0

-1

-1

1

1

-1

-1

1

1

0

0

0

0

0

0.944

0.842

1.131

1.037

1.060

0.979

1.031

0.897

0.940

1.136

0.960

1.173

1.037

1.030

1.051

1.032

1.062

316.52

284.52

254.13

331.57

286.29

248.43

286.88

314.92

239.78

276.62

277.82

317.68

316.73

311.59

328.53

329.43

310.27

158.54

149.90

256.32

138.53

339.11

217.16

149.28

124.65

322.15

370.36

218.79

185.61

141.12

135.81

151.44

148.99

146.87

因为甘油力的塑化作用增加了材料的致密度。当固

定甘油或水分含量时，皮渣含量的增加使材料的表观

密度出现先升后降的趋势。由表4可知，柑橘皮渣、甘

油和水分之间的交互作用对材料表观密度的影响不

显著（P＞0.05）。

2.2.2.2 三因素对材料膨胀率的影响

由图3可知，当柑橘皮渣含量较低时，材料膨胀率

随甘油的增加呈先升后降的趋势，当皮渣的质量分数

试验号 表观密度Y1/（g·cm-3） 膨胀率Y2/% 压缩强度Y3/kPa
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增加到31.5%时，膨胀率随甘油的增加而增加；当甘油

质量分数小于30.8%时，材料膨胀率随皮渣含量的增

加而减小。随着甘油含量增加，材料膨胀率随皮渣的

添加出现先升后降的趋势，当甘油含量继续增加到约

36.3%时，膨胀率随皮渣的增加而增大。由表4可知，

柑橘皮渣和甘油之间的交互作用达到显著水平（P＜
0.05）。

2.2.2.3 三因素对材料压缩强度的影响

由图4和表4可知，柑橘皮渣、甘油和水分等3个

成分之间对材料压缩强度存在极显著的交互作用

（P＜0.01），材料压缩强度随水分含量或甘油含量的增

加呈先降后升的趋势。

2.2.3 响应面工艺参数优化

为了增加材料的发泡率及发泡性能，应尽可能提

高材料的膨胀率，并降低其表观密度，同时考虑到环

保问题和材料的应用性，应尽可能提高材料中柑橘皮

渣的含量及材料的压缩强度[17—18]。综合筛选条件后，

得出柑橘皮渣/淀粉基材料的最优配比：皮渣、甘油、水

分质量分数分别为30%，30%，35%，在此条件下得出

材料的表观密度为0.942 g/cm3，膨胀率为287.82%，压

缩强度为210.58 kPa。以得出的最优配比的材料进行

验证试验，测得材料的表观密度为0.935 g/cm3，膨胀率

为287.12%，压缩强度为211.68 kPa，与理论值的相对

误差分别为0.7%，0.2%，0.52%，说明软件得出的方程

与实际拟合度较好，模型可靠。

3 结语

以材料的膨胀率和表观性能为指标，由柑橘皮

渣、甘油、水分等3组单因素实验得出柑橘皮渣/淀粉

基材料的最佳配比，并以此为零水平值，进行工艺优

化。综合考虑材料的发泡性能和压缩强度，由软件得

出柑橘皮渣/淀粉基材料的最佳优化参数为：皮渣、甘

油、水分质量分数分别为30%，30%，35%。在此条件

图2 柑橘皮渣、甘油和水分质量分数对复合材料表观密度影

响的响应面

Fig.2 Response surface showing effects of citrus pericarp residue,

glycerol and water addition on the apparent density of citrus

pericarp residue / starch based material

图3 柑橘皮渣、甘油和水分质量分数对复合材料膨胀率影响

的响应面

Fig.3 Response surface showing effects of citrus pericarp residue,

glycerol and water addition on the expansion ratio of citrus

pericarp residue / starch based material
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下得到材料的表观密度为 0.942 g/cm3，膨胀率为

287.82%，压缩强度为210.58 kPa。
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