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项目简介：
山东三和维信生物科技有限公司主营产品三氯蔗糖，是一种新型甜味剂，糖的高端替代品，广泛应用于食品、饮料、调味品等行业。现有国内厂家生产出来的产品都是粉末性质的，存在粉末结晶或粒度小易结块、颗粒外形不规则、产品中水分含量较高的弊端，品质大打折扣。为抢占海外市场、创造外汇，打破贸易封锁，决定开发大颗粒高纯度这种独居特色、具有强大竞争力的三氯蔗糖。
本项目大颗粒高纯度三氯蔗糖的研发及应用，制得的三氯蔗糖纯度高达99.5-101%、结晶体颗粒大、可以达到6mm 长，。实现溶剂的循环使用和废水的“零有机物”排放。填补国内空白。
三氯蔗糖生产过程中，废气、废水的处理一直是业内难题，本项目实现了其全部回收利用，达到零排放。
创新点：
1、采用两步萃取-母液循环套用技术。此举为重要的提高三氯蔗糖纯度的措施，萃取设备采用先进的萃取塔逆流连续萃取方式，使萃取塔里面的热力学运动减小，从而使出料更加稳定。母液套用，增加了1-1.5%的收率，并减少了污水的生成。
2、乙酸乙酯回流结晶技术。利用三氯蔗糖在乙酸乙酯中溶解性的不同，将三氯蔗糖在混有水的乙酸乙酯中溶解，通过乙酸乙酯与水共沸将三氯蔗糖结晶，部分杂质溶解于乙酸乙酯中，再次将三氯蔗糖纯度提升1%，母液循环套用到糖浆中使用，避免了三氯蔗糖的损失。
3、间歇式降温结晶技术。使用独特的结晶工艺、提纯工艺及一系列创新技术制得大结晶高纯度三氯蔗糖。确定出了结晶温度在不同时间段的数值，期间结晶釜搅拌转速变化，得到大颗粒结晶三氯蔗糖。
4、选择乙酰化技术。从三氯蔗糖生产源头提高三氯蔗糖纯度，提高三氯蔗糖的生成、遏制四氯蔗糖的生成，选择酰化剂确定乙酰化工艺条件。
5、尾气回收技术。将生产尾气中二氧化硫、氯化氢回收生产液体产品，减排增效。 
本项目研发过程中曾获得了一项发明专利。2017、2018年又申请了3项发明专利，现已经进入实质型审核阶段。相关实用新型专利有七项。
新结晶方法生产的大颗粒高纯度三氯蔗糖成品售价多出5000元/吨，每年可实现销售额多提高800万元，多上缴税额200万元。
三项技术由中国轻工业联合会鉴定为两项国际领先、一项国际先进。大颗粒高纯度三氯蔗糖产品的销量稳居在国内第一。并获得了中国石油与化工协会的认可。2019年获得国家工信部颁发的“单项冠军”称号。企业技术中心被山东省工信委认定为“省级企业技术中心”。除此之外，实现了废液的零排放，具有很高的环保效益。2019年获得国家工信部“绿色工厂”称号。
客观评价：
一、科技成果鉴定
2018年7月8日，中国轻工业联合会在山东新泰组织并主持召开了由山东三和维信生物科技有限公司研制的“大颗粒三氯蔗糖结晶技术”、“提高三氯蔗糖纯度的方法”、“三氯蔗糖氯化混合尾气分离处理技术”科技成果鉴定会。鉴定委员会专家听取了项目汇报，审阅了相关资料，经质询和讨论，形成意见如下：
鉴定委员会认为：
“大颗粒三氯蔗糖结晶技术”结晶工艺在不改变大型设备达到基础上，确定了可以形成大颗粒三氯蔗糖的结晶-温度特征曲线，采用间歇式结晶的方法，最终三氯蔗糖以大颗粒（70%达到60目以上）晶体析出，结晶综合收率达到98%以上。技术使用后，克服了传统结晶工艺中力度小、粉尘多、使用有机溶剂等缺点，具有良好的经济和社会效益。整体技术达到国际领先水平。见附件18。
“三氯蔗糖氯化混合尾气分离处理技术”研发了两步萃取-母液循环套用技术，使三氯蔗糖的产品纯度提高1.0%，收率提高1.0-1.5%。本技术具有工艺简单，操作方便，设备投资小的特点，填补国内空白，整体技术达到国际领先水平。见附件19。
“提高三氯蔗糖纯度的方法”研发了三氯蔗糖蔗糖氯化尾气的分离利用技术，确保氯化尾气中回收氯化氢与二氧化硫的纯度达到99.8%以上，提高了资源综合利用水平并产生良好的经济和社会效益。该技术提高了能源综合利用率，选用低能耗的生产设备及辅助设备，降低原材料消耗及能耗指标，填补国内空白。整体技术达到国际先进水平。见附件20。
二、质量评价
1、山东省食品药品检验研究院对我们产品进行检测，检测结果合格，含量达到99.54，见附件28.
2、SGS对我们产品进行检测，检测结果合格，含量达到101.1%，见附件27.
三、查新报告
依照用户的委托及国家科技部、山东省科技厅关于科技查新咨询工作的有关文件规定，在现有的检索领域内其检索出密切相关文献1篇，相关文献13篇。经分析对比，结论如下：
该项目研究三氯糖的结晶方法，结晶过程中不使用晶种；通过改变结晶过程温度变化及搅拌速度使晶粒生长；通过结晶过程使三氯糖产品含量提高；产品结晶状为长粒状6mm大颗粒结晶。
密切文献1为该项目负责单位关于“用于三氯蔗糖生产的节省DMP及提高蔗糖-6-产率的方法”的发明专利。其余国内文献2-10未见与该项目研究三氯蔗糖的结晶方法技术内容相同的文献报道。
国外文献中，文献11发明改进的三氯蔗糖组合物及其结晶方法；文献11公开含蔗糖的饲料中三氯蔗糖的结晶发明，包括多个结晶步骤；文献12研究无中间结晶分离三氯蔗糖-6-酯的三氯蔗糖的生产。以上文献11-13均未见采用温度介质与间歇式搅拌。
经检索，除密切文献1(为该项目负责单位的发明专利)外，国内外未见与该项目研究三氯蔗糖的结晶方法技术内容相同的文献报道。见附件21。
四、技术评价
1、2019年4月28日，中国石油和化学工业联合会发“关于对山东三和维信生物科技有限公司大颗粒三氯蔗糖生产及产品市场占有率论证意见的函”主要论证内容如下:你公司大颗粒三氯蔗糖提纯技术、结晶技术、尾气回收技术填补了国内空白，工艺装备达到国内领先水平。你公司主导产品大颗粒三氯蔗糖的产能、产量和市场占有率均为国内第一。保守统计国内占有率90%以上。见附件30。
2、2019年12月26日，中国轻工业联合会开具证明：贵公司大颗粒高纯度三氯蔗糖及无公害生产研发与推广项目，三氯蔗糖颗粒能达到3-5mm，纯度能达到99.99%（SGS检测报告为101.1%），尾气二氧化硫、氯化氢技术上基本能实现零排放。大幅度提高了三氯蔗糖生产工艺水平，填补国内空白，有效地推动了三氯蔗糖行业的发展。见附件31。
3、中国环境科学学会环境地学分会于2019年8月15日组织现场专家论证会，进行现场实地考察。主要论证结论如下：回收99.8%含量的液体二氧化硫及99.8%含量的液体氯化氢。技术上基本实现二氧化硫及氯化氢的零排放。见附件32。
五、应用证明
1、郑州华源食品添加剂有限公司：
“产品使用此技术后，市场反馈好，客户认可，三氯蔗糖纯度高，颗粒大，致使含水量少，质量进一步得到提高。”
2、湖南益阳典雅商贸有限公司：
“此应用使用在产品中，产品口感有明显改变，更加适应消费者需求，成本有较明显降低，使用过程中各个点更加容易控制，与其他配料融合效果有明显改善。”
3、淄博瑞恒贸易有限公司：
“应用以来，前后的产品有显著变化，在数量配比，温度控制，控制关键点等方面都产生积极作用，效果显著，对于经济的增长有显著作用。”
六、奖励或认定评价
1、2019年，获得工信部及中国工业经济联合会颁发的“第四批制造业单项冠军”称号。见附件1。
2、2019年，获得工信部第四批“绿色工厂”称号。见附件2。
3、2018年，获得山东省工信厅颁发的山东省中小企业“隐形冠军”称号。见附件3。
4、2018年，获得山东省工信厅颁发山东省“专心特新”中小企业称号。见附件4。
5、2016年，山东省经信委认定为“省级企业技术中心”。见附件5。
6、2018年，获得山东省科技厅授予的“科技型中小企业”称号。见附件6。
7、获得新泰市委市府颁发的“2018年度技改投入奖”。见附件33。
8、获得新泰市委市府颁发的“2018年度税收过千万企业”。称号。见附件34。
9、“基于极性差异提高三氯蔗糖纯度的技术”获得“山东省企业技术创新奖优秀成果奖”。见附件22、23。
10、2018年被山东环境科学学会批准为会员单位。见附件36。
11、2016年被山东省食品安全委员会授予“食安山东食品生产示范企业”。见附件37。
主要知识产权和标准规范等目录：
1. 三氯蔗糖的结晶方法；发明专利；专利号：ZL201110310709.8；
2. 一种三氯蔗糖结晶工艺；发明专利；专利申请号：201811619279.6
3. 用于三氯能糖生产的节省DMF及提高蔗糖-6-酯产率的方法；发明专利：专利申请号：201710751144.4
4. 一种提高三氯蔗糖纯度的方法；发明专利；专利申请号：201810034624.3
5. 一种萃取塔；实用新型；专利号：ZL201822227121.6
6. 一种氯化尾气资源化系统；实用新型；专利号：ZL 201822227122.04.
7. 一种石墨冷凝器；实用新型；专利号：ZL 201822228691.7
8. 一种三氯蔗糖连续中和反应装置；实用新型；专利号：ZL201521058591.4
9. 一种三氯蔗糖烘干设备；实用新型；专利号：ZL201822041868.2
10. 一种篮式过滤器；实用新型；专利号： ZL201822227105.7
主要完成人情况：
1.姓名：梅华;排名：第一位；行政职务：无；技术职称：研究员；工作单位：山东三和维信生物科技有限公司；完成单位：山东三和维信生物科技有限公司
主要贡献：
本项目实际主要负责人，技术路线确定人，参与并制定了三氯蔗糖生产各环节的模拟方法以及物料分析方法。
    在此基础上对于实验的参数进行设计并通过多种分析方法对于个三氯蔗糖相关物质的各组分的量进行物料衡算，成功设计了三氯蔗糖结晶改造方案的工艺路线图，制定工艺参数，参与工程的督建以及后期的评估与试运行。
2. 姓名：刘海滨;排名：第二位；行政职务：无；技术职称：高级工程师；工作单位：山东三和维信生物科技有限公司；完成单位：山东三和维信生物科技有限公司
主要贡献：
本项目实际组织人，协助梅华组织研发工作。参与并制定了三氯蔗糖生产各环节的模拟方法以及物料分析方法。协助对于实验的参数进行设计并通过多种分析方法对于个三氯蔗糖相关物质的各组分的量进行物料衡算，成功设计了三氯蔗糖结晶改造方案的工艺路线图，制定工艺参数，参与工程的督建以及后期的评估与试运行。
3. 姓名：徐志坚;排名：第三位；行政职务：无；技术职称：经济师；工作单位：山东三和维信生物科技有限公司；完成单位：山东三和维信生物科技有限公司
主要贡献：
负责项目监督与实施，成果应用情况反馈与服务。资金支持、财务管理。
4.姓名：田超;排名：第四位；行政职务：无；技术职称：助理工程师；工作单位：山东三和维信生物科技有限公司；完成单位：山东三和维信生物科技有限公司
主要贡献：
工艺设计。
5.姓名：杨道晓;排名：第五位；行政职务：无；技术职称：高级工程师；工作单位：山东三和维信生物科技有限公司；完成单位：山东三和维信生物科技有限公司
主要贡献：
产品的开发与试制。山东省济南市科院路19号
6. 姓名：王振华;排名：第六位；行政职务：无；技术职称：副研究员；工作单位：山东省分析测试中心；完成单位：山东省分析测试中心
主要贡献：
负责研发新型硫功能化炭基吸附材料，解决针对汞等重金属的脱除课题。解决了活性炭去除汞等重金属的难题，脱除率达99%，同时，提高了产品收率，有效减少了杂质含量，最终提高了产品质量及产品品质。
主要完成单位及创新推广贡献：
第一完成单位：山东三和维信生物科技有限公司
公司现于2012年10月在山东省新泰市东都镇化工园区注册成立，注册资本60o0万元，是一家从事食品添加剂(三氯蔗糖)的研发、生产与销售现代化高技术企业。
公司技术实力雄厚，现有员工239人，专科以上学历90人，研发人员68人，高级工程师6人。公司拥有国际先进的高效液相色仪、气相色请仪、旋转蒸发仪、螺旋制冷压缩机、制氮机组、全密封油浸式变压器、厢式隔膜压滤机、自动化监控装置、萃取塔等研发检测生产设备100余台。拥有专利14项
    其中3项发明专利处于实质审查阶段。承担过多项国家创新基金项目及山东省技术创新目。公司企业技术中心于2016年被认定为山东省企业技术中心。公司建有泰安市三氯蔗糖产业技术研究院，公司在三氯蔗糖的研发和生产方面处于国际先进水平，公司产品通过ISO9001、ISO22000、ISO14001等认证，并通过了 KOSHER、HALAL等多项国内国际产品认证,产品质量完全符合CB25531-2010及多项国际标准，并符合FCC9、USP37、EP8.0等要求。凭借良好的技术优势和较高的产品质量，公司产品远销欧洲、北美、南美及亚洲等地区的26个国家，并健立了覆盖全国的销体系，产品遍布我国各个主要域市。
结合大颗粒三氯蔗糖的结晶技术、基于极性差异提高三氯蔗糖纯度、三氯蔗糖氯化尾气分离利用等技术研发了大颗粒高纯度三氯蔗糖及无公害生产研发与应用
第二完成单位：山东省分析测试中心
自主研发了独特性能的新型硫功能化炭基吸附材料，提高了汞等重金属的脱除效率。吸附材料方面的突破在于采用新型炭基吸附材料并通过键合含硫化合物对材料进行功能化，在保持并提高脱色效率的基础上，重点脱除汞等微量重金属杂质，脱除效率超过99%，解决了活性炭去除汞等重金属效果不足的缺点，提高了产品收率，有效减少了杂质含量，最终提高了产品质量及产品品质。
完成人合作关系说明内容
王振华：山东省分析测试中心，副研究员，自2015年1月至2016年12月与我公司进行大颗粒高纯度三氯蔗糖及无公害生产研发与应用的联合研发，对研发新型硫功能化炭基吸附材料，解决针对汞等重金属的脱除课题。解决了活性炭去除汞等重金属的难题，汞等重金属脱除率达99%，同时，提高了产品收率，有效减少了杂质含量，最终提高了产品质量及产品品质。

