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《副产硫酸铅》行业标准征求意见稿编制说明

一、工作简况

立项目的

   锌湿法炼锌过程中氧化锌浸出工序产出的副产硫酸铅是资源综合利用的重要体现，一方面减少了冶炼渣对环境的负面影响，另一方面为铅冶炼提供了原料、节约了铅矿资源的消耗，因此加大、促进湿法炼锌过程中的铅金属的资源综合利用是符合国家相关政策，有利于相关企业的健康发展，而副产硫酸铅的交易是促进湿法炼锌过程中的铅金属的资源综合利用的一个关键环节，有必要制定一个统一的标准为副产硫酸铅的交易提供依据、为副产硫酸铅的质量提供判定标准。因此，建立副产硫酸铅的行业标准可为副产硫酸铅的交易提供统一标准、并有利于促进副产硫酸铅指标的提升，具有重要的意义。

2.标准立项的必要性

    有色冶炼行业中炼铅、炼锌、炼铜具有很强的互补优势，随着一些冶炼厂上马铅锌联产项目，锌冶炼中综合回收的副产硫酸铅的作用日益突出，副产硫酸铅的交易日趋频繁，但是目前有色行业没有一个统一的标准来规范副产硫酸铅，有必要制定副产硫酸铅的行业标准。

   在2016年国家危险废物名录中包含了锌冶炼过程的副产硫酸铅（废物类别：HW48；行业来源：常用有所金属冶炼；废物代码：321-010-48），危险特性为T（毒性），对副产硫酸铅的运输、交易造成不便。

目前副产硫酸铅的统一标准的缺失和将副产硫酸铅归于国家危险废物名录严重制约了副产硫酸铅的交易和湿法炼锌过程中的铅金属的资源综合利用，因此有必要制定副产硫酸铅行业标准。

3.任务来源

根据《工业和信息化部办公厅关于印发2017年第一批行业标准制修订计划的通知》工信厅科〔2017〕40号，《副产硫酸铅》标准正式立项(计划编号：2017-0194T-YS)，以及全国有色金属标准化技术委员会的标准制订工作安排，由河南豫光锌业有限公司负责《副产硫酸铅》行业标准制订工作。本标准由全国有色金属标准化技术委员会技术归口，完成时间为2019年。

4.项目编制组单位情况

河南豫光锌业有限公司成立于2004年，是河南豫光金铅集团有限责任公司的控股公司。公司是一家是以生产重有色金属、综合回收有价金属为主的综合性企业，生产规模居国内锌冶炼行业前3名。2008年6月，豫光牌高纯锌在伦敦金属交易所(LME)注册成功,成为国内第7家、河南省首家在LME注册的高纯锌产品生产企业。采用常规湿法炼锌工艺，制酸工艺采用国内成熟的封闭洗涤净化、双转双吸工艺，冶炼回收率达97.5%以上。

公司积极开展综合回收，发展循环经济，综合回收了铅、银、铜、钴、镓、锗、铁等多种有价金属；目前生产能力锌锭每年27万，精铟30吨、精镉1000吨；同时将产业链向下游延伸，开发了多种系列锌合金产品，在2017年启动了金属表面防护工程的建设，并建设投运了年产10万吨精制酸的项目工程，为企业转型升级寻求了新的效益增长点。

与锌冶炼产品检验、检测有关的检验、化验设备近120台套，其中重要的检测设备有35台套。先进的检测设备：百万分之一分析天平、X射线荧光分析仪、直读光谱仪、ICP发射光谱仪、ICP-MS发射光谱仪等，保证了原料、过程、产品以及废弃物等分析的准确性和及时性。公司目前拥有500余名专业技术人员，研究生20余人，科研能力较强。

5.主要工作过程

5.1  2016年4月成立《副产硫酸铅》公司标准起草小组，确定牵头起草单位并起草完成了企业标准，并于2016年10月实施，实施以来，各项指标均符合指标要求；

5.2 2018年4月成立了《副产硫酸铅》行业标准起草小组成员，并明确起草任务。首先根据本公司近几年的副产硫酸铅质量状况，完成了《副产硫酸铅》标准初稿。

4.2 2018年7~11月，收集国内副产硫酸铅生产和使用企业名录，了解各企业生产产品和购买原料要求等情况，确定YS/TXXXXX《副产硫酸铅》（征求意见稿）。

二、标准编制原则和确定标准主要内容

(一) 编制原则
科学性原则：在对副产硫酸铅各项检测指标统计的基础上,结合相关国内实际需求确定本标准。

适用性原则：本标准是在对全国有代表性生产厂家的产品和用户企业的要求调研的基础上，根据技术发展水平及测试数据确定的技术指标取值范围，具有较强的指导意义和适用性。

规范性原则：本标准严格按照GB/T 1.1-2009《标准化工作导则  第1部分：标准的结构和编写》给出的规则进行起草，文本格式规范。

（二）确定标准主要内容

 1、产品来源及工艺说明

 通过展开对国内锌冶炼企业充分调研，湿法炼锌过程在氧化锌焙砂浸出工序中，经过中性浸出、低酸浸出、高酸浸出除去其中的锌、铟等金属，副产硫酸铅在铅渣中得到富集，使其铅品位在35%左右，锌含量低于5%，在铅生产过程不产生影响。
1.1 河南豫光锌业氧化锌焙砂处理工艺流程图
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1.3基本原理

利用氧化锌焙砂作原料，用电解废液做溶剂，进行两段浸出，第一段为中性浸出，使原料中大部分锌进入溶液，而铟、锗、铅等有价金属则留在渣中。其化学反应如下：

ZnO+H2SO4==ZnSO4+H2O

第二段为高低酸性浸出，主要是使中性浸出渣中的锌、铟与铅分离。达到浸出提锌、铟的目的，同时铅渣，即副产硫酸铅。化学反应式如下：

ZnO+H2SO4==ZnSO4+H2O

In2O3+3H2SO4==In2(SO4)3+3H2O

PbO+H2SO4==PbSO4+2H2O

1.4副产硫酸铅成分（要求和实际情况）

	铜镉渣成分（%）
	Zn
	Pb
	H2O
	Ag
	In

	工艺要求
	3-5
	30-45
	25-30
	-
	-

	17年实际均值
	一系统
	3.49
	37.66
	26.3
	0.0197
	0.008

	
	二系统
	3.43
	38.28
	26.3
	0.0254
	0.008


1.5工艺技术条件

中性浸出：浸出温度65℃～80℃，浸出时间2h～3h，液固比（8～12）：1，浸出终点pH值3.0～4.0；

低酸浸出：浸出温度55℃～70℃，浸出时间4h～6h，液固比（5～7）：1，浸出始酸（150～200）g/L H2SO4，浸出终酸（20～45）g/L H2SO4；

高酸浸出：浸出温度85℃～95℃，浸出时间6h～8h，液固比（6～10）：1，浸出终酸（120～140）g/L H2SO4；
2.化学成份的确定

   针对副产硫酸铅，根据对国内有代表性的湿法锌冶炼企业的调查，通过对各企业检测数据的统计分析，确定各类副产硫酸铅的化学成份。

1）铅的成份是判定副产硫酸铅有效成份的指标，品级不同，质量不同。

2）杂质Zn的成份辅助区别产品的品级。

3）水分高低虽然不是影响副产硫酸铅的优劣指标，但影响铅生产过程中的投料过程。

2.1副产硫酸铅中含锌铅水的数值统计

	含Zn数值分布
	含Pb数值分布

	含Zn范围，%
	个数
	频率%
	累计频率%
	含Pb范围，%
	个数
	频率%
	累计频率%

	小于2
	16
	2.32 
	2.3
	小于30
	3
	0.43 
	0

	2-3
	70
	10.13 
	12.4
	30-35
	130
	18.81 
	19.2

	3-3.5
	177
	25.62 
	38.06
	35-38
	247
	35.75 
	55

	3.5-4
	368
	53.26 
	91.32
	38-40
	166
	24.02 
	79

	4-5
	57
	8.25 
	99.57
	40-43
	103
	14.91 
	93.9

	大于5
	3
	0.43 
	100
	大于43
	42
	6.08 
	100

	合计
	691
	100
	
	合计
	691
	100
	

	含水数值分布

	含水范围，%
	个数
	频率%
	累计频率%

	小于20
	6
	0.88 
	1

	20-24
	143
	20.91 
	21.8

	24-28
	343
	50.15 
	71.9

	28-32
	152
	22.22 
	94.1

	大于32
	40
	5.85 
	100

	合计
	684
	100
	


2.2副产硫酸铅中其它成分的抽样结果或其他数据平均值： 

	
	
	Zn
	Pb
	In
	Fe
	Ag

	一系统
	平均
	3.49
	37.66
	0.008
	1.13
	0.0205

	
	最大
	5.65
	47.98
	0.02
	3.08
	0.36

	
	最小
	1.0
	28.11
	0.00063
	0.21
	0.034

	二系统
	平均
	3.43
	38.28
	0.008
	1.38
	0.0266

	
	最大
	6.17
	51.47
	0.058
	4.35
	0.047

	
	最小
	0.75
	27.67
	0.002
	0.42
	0.0029


3.试验方法的确定

3.1铅量的测定 EDTA容量法测定铅量

3.2锌量的测定 EDTA容量法测定总锌量
3.3铟量的测定 原子吸收分光光度法连续测定铟
3.4银量的测定 原子吸收分光光度法连续测定银

4.取制样方法的确定

   副产硫酸铅取样方法按照YS/T 96实施，散装副产硫酸铅推开平摊后，每50公分布一个采样点，用采样铲或铁锨沿45度角进行采样，每铲需铲到底部，所采样品倒入采样袋中，密封；缩分，按照四分法将所采样品缩分为1000—1500克。

三、标准水平分析

3.1 本标准首次根据国内锌冶炼综合回收生产技术水平的提高，提出制定副产硫酸铅行业标准
随着有色冶炼技术进步，循环经济的不断发展，我国有色金属冶炼行业中铅、锌冶炼企业之间的互补性进一步增强，行业内很多企业都在发展铅锌联产，优势互补，炼锌企业的副产硫酸铅作为铅冶炼的生产原料，交易也日趋频繁，但是目前有色行业没有一个统一的标准来规范副产硫酸铅产品质量，因此如何使其更适合铅冶炼企业的生产需求，制定副产硫酸铅的行业标准显得尤为重要。

3.2综合标准水平评价

副产硫酸铅行业标准的建立，可为副产硫酸铅的交易提供统一标准，并有利于促进氧化锌浸出工艺的创新和技术进步，使副产硫酸铅指标得到提升，为降低对后续生产的影响具有重要的现实意义。本标准的标准水平达到国内领先水平。

四、与现行相关法律、法规、规章及相关标准，特别是强制性标准的协调性

本标准与现行的相关法律、法规、规章及相关标准的关系不矛盾、不冲突，其相互关系协调一致。

4.1与副产硫酸铅可参考的有国家标准《铅及铅合金废料》（GB/T 13588-2006）和有色金属行业标准《铅膏》（YS/T 1091-2015）两个标准，但其中提到的“铅灰渣”和“铅膏”与锌冶炼中副产硫酸铅的性质差异较大，且其含铅量和水份也因工艺差别较大而难以执行。
	《铅及铅合金废料》
	类别
	组别
	废料名称
	品质与形状

	
	Ⅳ类：

铅渣、铅灰及铅烟尘
	铅灰渣
	铅灰渣
	1级：铅含量≥80%，含水≤8%的铅废渣

2级：铅含量≥60%，含水≤8%的铅废渣、铅灰

3级：铅含量≥30%，含水≤8%的铅废渣、铅烟尘

4级：铅含量≥10%，含水≤8%的铅废渣、铅烟尘

	铅膏
	
	
	
	铅含量≥70%，As<3%


4.2 YS/T 319-2013铅精矿标准，适用于硫化矿经浮选所得的铅精矿，水分(质量分数)应不大于12%，冬季应不大于8%，与副产硫酸铅的成分差异较大而难以执行。其成分要求如下

	品级
	化学成分(质量分数)/%

	
	Pb，不小于
	杂质含量，不大于

	
	
	Cu
	Zn
	As
	SiO3
	Al2O3

	一级品
	65
	3
	4
	0.3
	1.5
	2

	二级品
	60
	
	5
	0.4
	2
	2.5

	三级品
	55
	
	6
	0.5
	2.5
	3

	四级品
	50
	4
	6.5
	0.55
	3
	4

	五级品
	45
	
	7
	0.6
	3
	4


铅精矿中的金、银为有价元素，应报出分析结果；

五、标准中涉及的专利或知识产权说明

 本标准不涉及任何专利或知识产权。

六、重大分歧意见的处理经过和依据

无

七、标准作为强制性或推荐性国家标准的建议

建议本标准作为推荐性标准发布。
八、推广应用论证和预期达到的经济效果

 随着有色冶炼技术进步，循环经济的不断发展，我国有色金属冶炼行业中铅、锌冶炼企业之间的互补性进一步增强，行业内很多企业都在发展铅锌联产，炼锌企业的副产硫酸铅作为铅冶炼的生产原料，交易也日趋频繁，但是目前有色行业没有一个统一的标准来规范副产硫酸铅产品质量，副产硫酸铅行业标准的建立，可为副产硫酸铅的交易提供统一标准，并有利于促进氧化锌浸出工艺的创新和技术进步，使副产硫酸铅指标得到提升，为降低对后续生产的影响具有重要的现实意义。
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