2020年山东省科学技术进步奖提名项目公示内容

一、项目名称
新型高效阻燃剂苯基次膦酸盐的合成及在塑料、橡胶中的产业化应用
二、提名者及提名意见
1.提名者

青岛市科技局
2.提名意见

我单位认真审阅了该项目提名材料，相关内容符合山东省科学技术奖的提名要求。该项目针对当前次膦酸盐类阻燃剂产品品种少、分解温度低、相容性差、成本高、国外对于有机次膦酸盐的专利垄断等问题，在阻燃剂的结构、合成工艺、应用方法等方面取得了多项原创性成果。该项目设计了苯基次膦酸盐及羟甲基苯基次膦酸盐，并以绿色环保的水溶剂法成功合成了目标产品。通过协效阻燃元素的优化配比，成功开发了苯基次膦酸盐及羟甲基苯基次膦酸盐在聚烯烃、尼龙、聚酯、三元乙丙橡胶等高分子材料中的应用技术，打破国外对于次膦酸盐阻燃剂的合成及应用技术的专利垄断。该项目整体技术达到了国际领先水平，提高了国内阻燃剂产品的竞争力，为国内阻燃剂产业和阻燃高分子材料的发展奠定了坚实的基础。该项目成果对推动我国阻燃行业的技术进步、减小火灾危险性、环境保护、保障国家和人民生命财产安全等方面具有重要的意义。相关技术成果已成功实现产业化，并且逐步替代进口产品。现已广泛应用于潍坊中旭高分子材料有限公司、宜昌九万聚酯材料有限公司、日本东丽等多家国内外知名阻燃改性材料生产企业中。青岛富斯林化工科技有限公司近三年销售额不断增加，相关成果获得多项授权发明专利，产生了较大的经济效益和社会效益。

参照山东省科学技术奖授奖条件，提名该项目为山东省科学技术进步奖三等奖。

三、项目简介
无卤高效低毒阻燃剂的应用是高分子材料进行阻燃改性的社会发展趋势。二乙基次膦酸盐系列阻燃剂是当前工程塑料领域广泛应用的一类高效阻燃剂。然而，由于国外专利对生产工艺和应用技术的保护以及产品生产中的环保、安全等问题，二乙基次膦酸盐系列阻燃剂在国内塑料、橡胶加工领域的应用受到制约。为了开发出性能优异、不受国外专利制约的有机次膦酸盐阻燃剂，该项目设计合成了苯基次膦酸盐系列阻燃剂，开发了其在多种聚合物中的应用技术，具体内容如下：

1、 新结构阻燃剂的设计开发

项目根据次膦酸盐阻燃剂结构与性能的关系，设计了苯基次膦酸盐及羟甲基苯基次膦酸盐，并以绿色环保的水溶剂法成功合成了目标产品。苯基次膦酸盐及羟甲基苯基次膦酸盐的设计与开发成功解决了当前次膦酸盐类阻燃剂产品品种少、分解温度低、相容性差、成本高等问题，打破了国外对于有机次膦酸盐合成技术的专利垄断。

2、新结构阻燃剂在塑料中的应用技术开发

项目根据阻燃剂作用原理，通过协效阻燃元素的优化配比，开发了苯基次膦酸盐及羟甲基苯基次膦酸盐在聚烯烃、尼龙、聚酯等高分子材料中的应用技术，打破国外对于次膦酸盐阻燃剂应用技术的专利垄断。

3、新结构阻燃剂在橡胶中的应用技术开发

项目创新性地将苯基次膦酸盐及羟甲基苯基次膦酸盐应用于橡胶的阻燃改性中，并成功开发了次膦酸盐阻燃剂在橡胶中的应用技术。

该项目相关研究成果申请国家发明专利4项，授权2项；制定企业标准2个；发表学术论文2篇。
四、客观评价
1、成果评价

项目相关成果通过了青岛市科技成果标准化评价（青科评备字第2018130033号）：综合评价结论：该成果技术成熟度为12级（最高13）、技术创新度为4级（最高4）、技术先进性为7级（最高7），该成果推广应用后，经济效益和社会效益显著，该成果整体水平达到国际领先水平。

2、第三方检测报告

苯基次膦酸铝阻燃剂按照ASTM E113-08(2014)经SGS热失重测试（SGS参考号：TP17-006179），该产品失重1%时的温度为344℃，失重2%时的温度为358.3℃，失重5%时的温度为383℃，热稳定性优异。

苯基次膦酸盐通过配方优化制备了一种复合无卤阻燃剂（FSL-FR004）通过 ROHS Directive 2002/95/EC检测（NO.SHAEC1109427301）,满足欧盟《关于在电子电气设备中禁止使用某些有害物质指令》。

将FSL-FR004复合阻燃剂添加20%到聚丙烯树脂中，制备出了一款无卤阻燃聚丙烯材料,该材料通过中国合格评定国家认可委员会（CNAS）认证的深圳市沃尔核材股份有限公司检测中心检测（检测报告 N0.JCZX/WORD-1708150133）。检测结论：拉伸强度达到42.74Mpa，断裂伸长率达到了609%，同时氧指数为42%，垂直燃烧V-0级，综合性能优异。

3、企业标准：执行的企业标准Q/QDFSL003-2018《苯基次膦酸铝》及企业标准Q/QDFSL004-2018《无卤复合阻燃剂FSL-FR004》经企业标准信息公共服务平台审查通过备案。
五、应用情况
该项目相关研究成果已在青岛富斯林化工科技有限公司成功实现产业化，市场份额逐年扩大， 2017年公司新增销售额1871万元，利税267万元；2018年公司新增销售额2157万元，利税644万元；2019年新增销售额4025万元，利税1001万元；近三年累计新增销售额 8053 万元，累计新增利税 1912万元，取得了显著的经济效益和社会效益。生产的阻燃剂产品在潍坊中旭高分子材料有限公司、宜昌九万聚酯材料有限公司、青岛欧普瑞新材料有限公司、日本东丽等多家国内外公司得到了成功应用，每年为下游客户新增经济效益达10亿余元。
六、主要知识产权和标准规范等目录
	知识产权（标准）类别
	知识产权（标准）具体名称
	国家

（地区）
	授权号（标准编号）
	授权（标准发布）日期
	证书编号
（标准批准发布部门）
	权利人（标准起草单位）
	发明人（标准起草人）
	发明专利（标准）有效状态

	发明专利
	一种膨胀型无卤阻燃三元乙丙橡胶材料
	中国
	107266797
	2018.7.10
	2995554
	青岛富斯林化工科技有限公司
	武军，王忠卫，侯计金
	有效

	发明专利
	一种P、N协效元素的反应型无卤阻燃剂及其制备方法
	中国
	106380483
	2019.4.16
	3338391
	青岛富斯林化工科技有限公司
	段好东，侯计金，张召举，王忠卫
	有效

	论文
	一种新型次膦酸盐阻燃PA6的制备及其阻燃性能
	中国
	塑料
	2010年39卷第2期
	1001- 9456( 2010) 02- 0111- 02
	山东科技大学
	刘鹏，王忠卫，刘波，宋思思
	其他有效的知识产权

	论文
	无卤阻燃增强PBT的研究
	中国
	2011年全国高分子学术论文报告会
	2011.09
	H-P-083
	山东科技大学
	王忠卫，于青，段好东，赵伟，杨静
	其他有效的知识产权


七、主要完成人情况
	姓    名
	侯计金
	排  名
	1

	行政职务
	副总经理
	技术职称
	工程师

	工作单位
	青岛富斯林化工科技有限公司
	完成单位
	青岛富斯林化工科技有限公司

	对本项目技术创造性贡献：

	项目总负责，具体负责实施研究思路、制定实施计划，组织了新型高效苯基次膦酸盐阻燃剂的合成及应用市场开发。获得国家授权发明专利2项（一种P、N协效元素的反应型无卤阻燃剂及其制备方法ZL2016107619721；一种膨胀型无卤阻燃三元乙丙橡胶材料ZL2017104158639）。


	姓    名
	王忠卫
	排  名
	2

	行政职务
	高分子与材料化学系主任
	技术职称
	教授

	工作单位
	山东科技大学
	完成单位
	山东科技大学

	对本项目技术创造性贡献：

	主要研究人员，负责阻燃剂产品结构设计，产品工艺条件优化。对第1、2、3创新点的完成作出了较大贡献。获得国家授权发明专利2项（一种P、N协效元素的反应型无卤阻燃剂及其制备方法ZL2016107619721；一种膨胀型无卤阻燃三元乙丙橡胶材料ZL2017104158639）；发表研究论文2篇：（《一种新型次膦酸盐阻燃PA6的制备及其阻燃性能》，《无卤阻燃增强PBT的研究》）。


	姓    名
	于青
	排  名
	3

	行政职务
	
	技术职称
	副教授

	工作单位
	山东科技大学
	完成单位
	山东科技大学

	对本项目技术创造性贡献：

	主要研究人员，负责阻燃剂研究计划，小试产品工艺条件优化。发表研究论文1篇：（《无卤阻燃增强PBT的研究》）。


	姓    名
	武军
	排  名
	4

	行政职务
	
	技术职称
	工程师

	工作单位
	青岛富斯林化工科技有限公司
	完成单位
	青岛富斯林化工科技有限公司

	对本项目技术创造性贡献：

	主要研究人员，负责新型高效苯基次膦酸盐阻燃剂的应用技术开发与市场推广，获得国家授权发明专利1项（一种膨胀型无卤阻燃三元乙丙橡胶材料ZL2017104158639）。


	姓    名
	段好东
	排  名
	5

	行政职务
	
	技术职称
	工程师

	工作单位
	青岛富斯林化工科技有限公司
	完成单位
	青岛富斯林化工科技有限公司

	对本项目技术创造性贡献：

	主要研究人员，负责新型高效苯基次膦酸盐阻燃剂的小试合成工艺开发与产业化放大，获得国家授权发明专利1项（一种P、N协效元素的反应型无卤阻燃剂及其制备方法ZL2016107619721）。


	姓    名
	张华
	排  名
	6

	行政职务
	
	技术职称
	会计师

	工作单位
	青岛富斯林化工科技有限公司
	完成单位
	青岛富斯林化工科技有限公司

	对本项目技术创造性贡献：

	主要财务人员，负责新型高效苯基次膦酸盐阻燃剂项目净现值、投资收益和投资回报率分析，项目资金专项管理，项目验收。


八、主要完成单位及创新推广贡献（科技进步奖填写此项）
	单位名称
	青岛富斯林化工科技有限公司
	排  名
	1

	对本项目科技创新和应用推广情况的贡献：

	青岛富斯林化工科技有限公司负责新型高效苯基次膦酸盐类阻燃剂合成工艺的中试优化、放大及产业化，成功实现了苯基次膦酸盐的绿色环保、安全、经济化生产，解决了目前次磷酸盐阻燃剂存在的问题，突破了国外有机次膦酸盐专利技术对次膦酸盐类阻燃剂合成与应用的垄断。公司已与山东科技大学建立了稳定、坚实的产学研合作伙伴关系，多项研究成果在我公司成功实现了产业化。公司已成立了总面积1000多平方米的绿色合成和功能高分子材料两个研究开发中心，在苯基膦系列阻燃剂的原材料（苯基二氯化膦和二苯基氯化膦）及下游阻燃剂化学品的技术开发、产品生产及产品销售中做了大量工作，取得了显著的经济效益和社会效益。目前青岛富斯林化工科技有限公司已成为国内外苯基膦系列阻燃剂产品的重要供货商，在有机磷行业、阻燃材料行业具有重要的影响力。青岛富斯林化工科技有限公司成为中国塑料加工工业协会阻燃材料及应用专委会的理事单位。公司相关研究成果申请国家发明专利4项，授权2项（一种P、N协效元素的反应型无卤阻燃剂及其制备方法ZL2016107619721；一种膨胀型无卤阻燃三元乙丙橡胶材料ZL2017104158639）。2017-2019年累计新增销售额8053万元，新增利润1384万元，新增税收528万元。


	单位名称
	山东科技大学
	排  名
	2

	对本项目科技创新和应用推广情况的贡献：

	开展了新型高效苯基次膦酸盐类的产品结构设计、合成工艺条件及生产工艺的研究，成功开发出了苯基次膦酸盐及羟甲基苯基次膦酸盐系列阻燃剂及其绿色环保、安全、经济的实验室及小试合成技术。通过阻燃配方的优化设计，将苯基次膦酸盐及羟甲基苯基次膦酸盐成功应用到多种塑料、橡胶高分子材料中。

以上产品或技术在学术期刊发表学术论文2篇（《一种新型次膦酸盐阻燃PA6的制备及其阻燃性能》，《无卤阻燃增强PBT的研究》），对推动我国阻燃剂产业和阻燃材料的发展具有重要的意义。协助企业制定企业标准2个。与青岛富斯林化工科技有限公司配合，成功实现了苯基次膦酸盐及羟甲基苯基次膦酸盐系列阻燃剂的产业化合成与应用。本项目成功实现了新型苯基次膦酸盐类阻燃剂产品的环保合成，为下游阻燃塑料橡胶行业及其相关产业提供了高性能的阻燃剂原料，相应推动10亿元以上产业的发展，具有重要经济和社会效益。


九、完成人合作关系说明
2009年山东科技大学材料科学与工程学院王忠卫教授课题组开始研发苯基次膦酸盐系列阻燃剂的合成及应用技术。通过坚实的产学研合作和科技成果转移转化，最终在青岛富斯林化工科技有限公司成功实现了工业化生产，取得了显著的经济效益和社会效益。在该项目的研究开发及产业化中，侯计金为青岛富斯林化工科技有限公司副总经理、项目总负责人，具体负责实施研究思路、制定实施计划，组织了新型高效苯基次膦酸盐系列阻燃剂的合成及应用市场开发；王忠卫为技术负责人，负责阻燃剂产品结构设计，产品工艺条件优化；于青为王忠卫课题组成员，项目主要完成人员，负责阻燃剂研究计划，小试产品工艺条件优化；武军为我公司研发部研发工程师，负责新型高效苯基次膦酸盐系列阻燃剂的应用技术开发与市场推广；段好东为我公司研发部研发工程师，负责新型高效苯基次膦酸盐系列阻燃剂的小试合成工艺开发与产业化放大；张华负责项目财务相关工作。 

第一完成人签名：
