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1 实验

1．1 MgO／P柚20，固体碱吸附剂的制备

取一定量的拟薄水铝石，加入lO％胶溶剂混

捏，然后加入30％氧化镁、3％助剂和3％有机助挤

剂及适量去离子水混捏。在F-26(Ⅲ)双螺杆挤条

机上挤条成型(多蓁冀耋器畿烈川缫i；冀彭侧茁管鬟

鬈稿簇稻褥丽i羹囊誊嚣箬嚣篓塞赢；擎

点的相位相同，因而CD问的相位差与物体上日点

的高度有一定的对应关系，求得CD问的相位差就

可以得出物体日点的高度值。设茗轴与光栅条纹

方向正交，Y轴与光栅条纹方向平行，则投影仪在物

体上得到的变形光栅图可以表示为
o

g(名，，，)=r(髫，Y)∑A。exp{j[21Tnfox+n40(茗，
“2一 -

，，)] }． (1)

式中扁 为光栅像的基频；r(算，，，)为物体表面反射率

分布的函数；《D(茗，y)为由物体表面高度变化引起的

位相调制。

没有放置物体时，投影到参考平面上的参考光

栅图可以表示为
o

go(x，Y)=∑A。exp{j[21tnfox+婶。(x,y)]}．(2)

其中 妒。(x,y)代表初始相位调制。固定Y轴，对式

(1 )，(2)沿茗轴进行一维傅里叶变换，得到的频谱

分别表示为GU，)，)和G0(工，，)，GU，y)的频谱图如

图2 所示。图中零频分量Q。反映背景光强的分布，

基频分量Q。包含了所要求的位相信息。设计合适

的滤波器，将其中的基频分量滤出来，然后进行逆傅

里叶变换，最终得到的分布可以表示为

雷( 石，，，)=Alr(菇，y)exp{j[2，Trfox+妒(菇，y)]}， (3)

季o (聋，Y)=Aoexp{j[2下吮聋+tpo(茹，Y)]}． (4)
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图2傅里叶变换频谱图

单纯由高度引起的相位调制为△妒(茗，，，)=妒

(x,y)一妒。(髫，Y)=2氓CD，对应着物体的高度分
布h(x，，，)，由式(3)和式(4)可得

△妒(髫，Y)=Im{lg[雪(舅，，，)蓟(戈，Y)]}，

Im表示取复数的虚部。由于A自o(x，Y)被截断在(一

1T．霄)之间，故应对其进行相位展开，将截断的位相

恢复为连续的位相，再利用三角形相似性得到所测

物体的高度分布，即

h(x,y)=颐LiA，‘)，o(yx一,y2)丽
从傅里叶变换轮廓术的原理可以看出，准确地

得到基频信息对最终测量结果的精度有着至关重要

的作用，因此选择合适的滤波方法是傅里叶变换轮

廓术中的一个关键问题。

2不同滤波方法和参数的选取

2．1滤波方法的优选

2．1．1 Butterworth滤波器法

IIR是无限长脉冲响应滤波器，选用其中的巴

特沃斯(Butterworth)滤波器。该滤波器在通带中有

最大平坦的振幅特性，而且随着频率升高呈单调减

小，因此又称为最平的幅度响应滤波器。它的特征

函数表示为

炽加IH,,(j／2)卜l／【1+(舻】．
I式中，』、r为滤波器的阶数；力为信号的频率；琅为截

至频率。Ⅳ越大，滤波器的振幅特性越接近于理想

的矩形。本文中Ⅳ取6。

2．1。2矩形窗(Rect)法

矩形窗的函数可以表示为

，． rI，0≤n≤N一1；
a,C n)2 10，其余

说明是一理想低通滤波器，J7＼，为矩形窗窗1：3的宽度。

只要窗口大小合适，就可以将有用的基频分量信息

提取出来。但是，滤波窗在频域的突然截止会在时

域引起振铃效应。

2．1．3汉宁窗(Hanning)法

观察傅里叶变换频谱(图2)可以看出，在基频附

近的频谱，对应着时域中变换比较缓慢、幅度系数比

较大的条纹，离基频较远的部分，对应着时域中变化

比较迅速、幅度系数比较小的条纹，这样就可以通过

窗函数加权的方法，对基频附近的分量加较大的权

重，离基频越远的部分，赋予越小的权重，可以对高频

噪声起到很好的抑制作用凹】。一般采用汉宁窗对其

进行数字加权一．10】，汉宁窗的函数表现形式为

出)=o“o．5eos(等)，结=一_，．N一，譬．
2．1．4 小波滤波法

’

小波滤波的机理是基于信号与噪声的小波系数
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的饱和吸附量明显低于计算值。造成此差别的原因

一是在固体碱表面碱量测定中，固体碱被研磨成

O．078 mm以下粉末，更多的碱性位暴露出来，而固

体碱吸附酸的饱和吸附量实验中所用固体碱是直径

为1．6 mm圆柱条状固体碱；二是固体碱表面碱量

测定中应用的滴定剂是三氯乙酸，而三氯乙酸的酸

性比乙酸强，更容易吸附在碱性位上，也会表现出更

高的碱性。

表1 乙酸浓度及固体碱的脱酸效率随时问的变化

测量固体碱吸附过程的热效应，实际测量的是

氰乙酸乙酯样品润湿固体碱过程放出的热量。当体

系中固体碱被完全润湿以后，由于氰乙酸乙酯中酸

含量低，反应产生的热效应很小，对吸附的正常进行

基本无影响。氰乙酸乙酯润湿固体碱过程热效应稍

大于工业制备的固体碱热效应(54．11 J·g。1)，这

可能与实验室小样和工业制备固体碱样品上略有不

同有关。

在工业应用过程中，由于固体碱装填量较大，氰

乙酸乙酯润湿固体碱过程将释放出大量的热。若热

量不能及时分散，体系温度会很快升高，导致氰乙酸

乙酯水解而影响到脱酸效果和固体碱吸附剂的使用

寿命；有可能使脱酸精制过程不能顺利进行。为此

在工业吸附脱酸精制过程中，可以采取在床层中间

加冷却盘管的方法，及时移走润湿过程放出的热量，

或者在进料口加装冷阱，对进料样品进行冷却，以降

低吸附床层的温度。

实验室制备固体碱的堆积密度是0．50 g·

mL～，与工业制备固体碱的堆积密度0．52 g·mL。1

相差不大。

在Mgo／y—Al：03吸附脱酸处理后的氰乙酸乙

酯中，当流出体积比(指处理后样品的流出体积与

吸附剂装填量的比值)分别为5，10，180，270，320，

380时，金属镁残留量分别为0．15×lO～，O．09×

10。6，1．9l×10—6，1．50×10—6，1．44×10—6，2．00×

10一。可以看出，活性组分MgO具有良好的抗冲刷

性能，残留在处理样品中的金属镁含量极少。此结果

与文献[13]的结论一致，表明Mgo竹·Al：O，固体碱

是比较理想的氰乙酸乙酯脱酸精制吸附剂。，7

2．2 M90I／PAl：03固体碱吸附剂实验室脱酸效果

M90一．址：0，固体碱吸附剂脱酸精制氰乙酸乙

酯样品时，当流出体积比分别为50，90，130，170，

200，220，240，270，290时，样品的酸值分别为5。3×

10—6，8．5×lO一6，9．0×10—6，6．8×lO一6，9．5×

10—6，8．9×10—6，10．8×10’6，12．6×王O一6，13．1×

10～。可以看出，随着流出体积比的增大，处理后氰

乙酸乙酯样品的酸值呈缓慢增长的趋势，当流出体

积比达到240时，所制备的MgO以一A1：O，固体碱吸

附剂具有较强的吸附脱酸能力。

2．3 MgO／PAl20，固体碱吸附剂的工业应用脱酸

效果 ‘

工业试验数据结果见图1。从图l可以看出工

业制备的固体碱吸附剂应用效果良好。在进料氰乙

酸乙酯酸值为60×10～一80×10一，当累积处理量

达到225 t时，脱酸精制后氰乙酸乙酯的酸值均不超

过20×10一，而且在吸附穿透之前，脱酸精制后氰

乙酸乙酯的酸值不受进料酸值的影响。
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图1工业应用累积处理量与酸值关系

将固体碱吸附剂的饱和吸附量换算为氰乙酸乙

酯体系，固体碱对酸的吸附量为0．032 9。以体系脱

酸量为0．005％计算，则工业吸附脱酸精制过程中

固体碱实际吸附酸量为O．008 6，即固体碱的有效利

用率为26．1％，远小于其饱和吸附量。需要说明的

是，一方面固体碱在实际应用过程中，限于对氰乙酸

乙酯产品酸值的要求，当固体碱表面酸积累达到一

定程度后，由于其脱酸效率降低，需要对固体碱吸附

剂进行再生处理，因此实际固体碱表面的吸附酸量

不可能达到其本身的饱和吸附量；另一方面，在第一

次工业应用初始阶段，出现了体系温升过高(进料

温度30℃，初期体系温度曾高达95 4℃)，使得部分

氰乙酸乙酯发生水解，即固体碱在应用初期，其表面
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