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一、任务来源

根据中国有色金属工业协会《关于下达2018年第三批协会标准制修订计划的通知》（中色科协字[2018]165号）精神，下达《高铅渣》编制计划，项目编号为：中色科协字[2018]165号2018-063-T/CNIA，技术归口单位是全国有色金属标准化技术委员会。标准项目由中国有色金属工业标准计量质量研究所、河南豫光金铅股份有限公司、河南金利金铅股份有限公司、湖南宇腾有色金属股份有限公司、济源市万洋冶炼（集团）有限公司、湖南有色金属研究院负责起草，计划完成时间为2019年12月。
二、立项依据
铅的应用十分广泛，是国民经济不可缺少的金属材料之一。目前，铅的主要用途集中在铅酸蓄电池，其消耗量约占铅消费总量的70%以上，除此之外，铅也被广泛地应用在耐腐蚀材料、焊料和磨具等合金材料上。中国是世界上铅储量较为丰富的国家，同时也是全球最大的精铅生产国和消费国。
随着我国汽车产业及高性能合金产业的飞速发展，铅的消耗也随着市场的需求而急剧增长。在过去几年中，全球汽车原装电池的需求增长为2%-3%，而我国增长率超过8%，与此同时，铅电池的价格受制于金属铅的产能，价格较为敏感，过高的原料和冶炼成本将直接导致铅在蓄电池中的成本占比较高，极大地影响使用成本。为了弥补铅加剧消耗的局面，我国再生铅的产量也迅速增长。目前，我国再生铅产量已达到铅总产量的50%，但这一比例仍然不足，未来几年，国内铅冶炼行业仍然会处于冶炼能力远大于开采能力的局面，原料的缺口会进一步加大，而现货市场长期受制于国际交易价格，不具有明显优势。作为补充，高铅渣可在一定程度上弥补较高产能带来的原料短缺的问题，它是一类铅冶炼工艺流程的中间物料，我国每年的产出量近20万吨，该物料的铅含量受一次熔炼入炉原料的金属品位影响，最低在35%以上，而最高可超过55%，范围基本趋于稳定，是一种铅品位相对较高，质量较好的还原炉入炉原料。随着目前选矿技术和冶炼技术的不断提高，也保证了高铅渣的整体品质。
工业固废资源化已成为有效缓解战略资源短缺矛盾的重要途径，围绕中间物料和固废综合利用及产业链接循环化发展，国家在循环经济的法律法规方面也出台了相关的文件。2005年，国务院印发了《关于加快循环经济的若干意见》；自2008年起，又陆续发布《中华人民共和国循环经济促进法》和《再生资源回收利用管理办法》；2014年，《“十二五”循环经济发展规划》的颁布更是重点提出在工业领域全面推行循环性生产方式。高铅渣作为铅冶炼中间物料，富含铅及多种有价金属，如不对其进行处置和合理利用，不仅浪费了高品质的二次资源，更会占用土地，并造成环境污染，影响铅冶炼工业的可持续发展。目前，我国尚无从资源化回收利用含铅物料的角度规范中间品质量的标准，行业内无规范统一的中间产品回收指标要求，这也将导致产品质量不一和管理不便。因此，为了进一步提高铅资源的回收和循环利用水平，推动铅冶炼业在“十三五”期间基本实现铅冶炼中间物料的有效利用和固体废料的减量化和无害化处理，降低生产成本，推动铅冶炼绿色生产，制定《高铅渣》 标准是势在必行的，它既能为铅冶炼行业和贸易提供支撑，又能为产品属性界定提供依据，最终可推动铅冶炼行业向节能、环保和高效的方向发展。
三、 项目编制组单位简况
3.1 编制组成员单位

本项目由中国有色金属工业标准计量质量研究所、河南豫光金铅股份有限公司、河南金利金铅股份有限公司、湖南宇腾有色金属股份有限公司、济源市万洋冶炼（集团）有限公司、湖南有色金属研究院等单位共同起草，中国有色金属工业标准计量质量研究所是主编单位。
3.2 主编单位简介

    中国有色金属工业标准质量计量研究所是我国有色金属标准化归口单位，业务工作隶属国家质量监督检验检疫总局（国家标准化管理委员会）和工业和信息化部以及中国人民解放军总装备部，同时是国际标准化组织I S O / T C 7 9 / S C 5 和ISO/TC26秘书处挂靠单位。主要负责我国有色金属（含稀土）国家标准、行业标准及国家军用标准的项目计划、制修订和复审工作等。
3.3 标准编制过程

    2018年6月，中国有色金属工业标准计量质量研究所接到《高铅渣》的制定任务后，成立了标准编制工作组，确认了各成员的工作任务和职责，制定了工作计划和进度安排，确定了制定原则。
    2019年3月，通过《高铅渣》协会标准编写数据调查表的发放，向株洲冶炼集团等铅锌冶炼相关企业征集标准编写的相关信息；并于4月11日～4月15日，组织调研团对湖南水口山有色金属有限责任公司等4家企业进行了实地调研和数据采集工作。

    2019年5月，标准编制组在河南省济源市召开了本标准的讨论会议，对标准的主要内容进行了讨论，根据编制组专家与参会专家代表的意见，编制组成员对标准进行了再次修改和完善。
    本标准在编制过程中，检索了国际及国内的标准，均无与《高铅渣》相关的产品标准。查阅了大量国内外相关文献资料及相关企业的企业标准，咨询企业的使用要求，进行了资料收集。经综合考虑，形成了该标准的讨论稿。

四、标准编制原则和确定标准主要内容
4.1 编制原则

    本标准的制定工作遵循“统一性、协调性、适用性、一致性、规范性”的原则，本着先进性、科学性、合理性和可操作性的原则，按照GB/T 1.1―2009给出的规则编写。
    本标准的编制充分考虑冶炼企业的产品质量和相关单位的意见，同时确保用户的需求，为铅冶炼企业提供符合要求的生产原料。
4.2 确定标准主要内容

本标准规定了高铅渣的术语和定义、技术要求、试验方法、检验规则、标志、包装、运输、贮存、质量证明书及订货单（或合同）内容。
本标准适用于铅精矿经氧化熔炼产生的高铅渣，主要用于粗铅的生产。

五、确定标准主要技术内容（如技术指标、参数等）的依据
5.1 高铅渣生产工艺流程

    目前，高铅渣的来源主要为铅氧化熔炼生产过程。传统炼铅工艺主要为烧结-鼓风炉炼铅法，此法氧化段由硫化铅精矿经烧结焙烧，得到的烧结块在鼓风炉中进行还原熔炼，产出粗铅。这种工艺对原料的适应性较强，且稳定可靠，但存在致命的缺陷，即烧结烟气SO2浓度较低，难以通过制酸工艺得到利用，而直接排放的烟气严重污染大气环境，与我国有色金属冶炼绿色发展的方向相背。因此，为了克服烟气利用率低的缺陷等，目前国内主要采用富氧底吹和顶吹熔炼法进行铅锌冶炼，其中主要包括河南豫光金铅股份有限公司、河南金利金铅股份有限公司和湖南宇腾有色金属股份有限公司等采用的氧气底吹熔炼法，及广西南丹南方金属有限公司采用的侧吹熔炼法。其中，富氧顶吹-鼓风炉炼铅工艺（I-Y法）环保效果好，ISA炉的密封性较好，冶炼过程中烟气泄露点少，作业环境好；同时产生的烟气中S的回收利用率高。目前云南驰宏规模为粗铅8万t/a的曲靖铅冶炼工厂已投入生产运行。以底吹熔炼法为例，以下为氧化及还原段冶炼流程图：
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图1 铅冶炼中高铅渣的生产过程
如上图，将铅精矿与熔剂、烟尘等按一定比例混合制粒后，进入熔炼炉进行氧化熔炼，在熔炼过程中完成脱硫，产出粗铅，将粗铅分离后，对剩余物质进行加工，最后得到高铅渣。其中，氧化段一次熔炼的产品受入炉料品位的影响，当原料的铅品位较低时，则不产出粗铅，而仅产出液态高铅渣。
5.2 确定标准主要技术内容
5.2.1 范围

本标准规定了高铅渣的术语和定义、技术要求、试验方法、检验规则、标志、包装、运输、贮存、质量证明书及订货单（或合同）内容。
    本标准适用于铅精矿经氧化熔炼产生的高铅渣，主要用于二次粗铅的生产。
5.2.2 规范性引用文件
    经检索和查新，目前尚无高铅渣产品成分及水分的检测标准。对于成分元素的检测，主要相关企业一般采用X射线荧光光谱法、原子吸收法及EDTA滴定法，参考的标准主要为GB/T 8152-2006《铅精矿化学分析方法》、YB/T 4177-2008《炉渣 X射线荧光光谱分析方法》及企业标准等；对于产品水分的检测，参考了散装浮选铅精矿取样、制样方法中水分测定的方法进行。
    根据企业对产品成分分析的实际情况及所反馈的调查信息，本标准主要采用GB/T 8152-2006《铅精矿化学分析方法》、YB/T 4177-2008《炉渣 X射线荧光光谱分析方法》作为高铅渣成分元素分析的引用文件，水分测定则由供需双方所约定的方法进行。

    产品的放射性限制需严格按GB/T 20664-2006执行。
5.2.3 术语和定义
    本标准定义的高铅渣系指铅精矿经氧化熔炼后含铅较高的矿物原料，用于二次粗铅的生产。
5.2.4 要求
5.2.4.1 高铅渣品级及主要元素的确认
    高铅渣中铅的含量主要由入炉料中铅的品位决定，主品位铅的含量越高，后续处理工艺越容易控制，成本越低。

以下为不同公司生产的高铅渣的成分分析表：
表1 A公司高铅渣成分表（质量分数/%）

	成分分析
	含量

	
	2016
	2017
	2018

	
	范围
	范围
	范围

	主要
成分
	Pb
	46.63 - 53.89
	47.26 - 50.88
	45.11 - 50.99

	
	Zn
	3.89 - 6.62
	2.74 - 7.87
	2.59 - 7.41

	
	Fe
	6.78 - 11.23
	7.35 - 11.45
	7.22 - 11.96

	
	SiO2
	6.99 - 8.57
	7.19 - 8.57
	6.49 - 9.55

	
	CaO
	3.15 - 4.15
	3.10 - 5.36
	4.33 - 6.10

	杂质
元素
	S
	0.22 - 0.64
	0.22 - 0.64
	0.21 - 0.32

	
	As
	0.12 -0.33
	0.08 - 0.28
	0.08 - 0.43

	
	Na
	0.32 -0.56
	0.32 - 0.56
	0.35 - 0.49

	
	K
	0.07 -0.40
	0.07 - 0.40
	0.07 - 0.12

	
	Cr
	0.03 - 0.14
	0.03 - 0.15
	0.03 - 0.17

	
	Cl
	0.05 - 0.08
	0.05 - 0.09
	0.04 - 0.08

	
	Al2O3
	0.62 - 1.24
	0.90 - 1.40
	0.96 - 1.43

	
	MgO
	0.37 - 1.34
	0.37 - 1.54
	0.30 - 0.91

	其他
有价
元素
	Ag
	0.002 - 0.012
	0.002 - 0.013
	0.009 - 0.015

	
	Cu
	0.54 - 1.06
	0.54 - 1.06
	0.28 - 0.90

	
	Sb
	1.00 - 1.48
	1.03 - 1.80
	1.16 - 1.85


表2 B公司高铅渣成分表（质量分数/%）

	成分分析
	含量

	
	2016
	2017
	2018

	
	范围
	范围
	范围

	主要

成分
	Pb
	44-58
	42-60
	41-61

	
	Zn
	3.2-7.8
	3.1-8
	2.9-7.8

	
	SiO2
	3.4-5.9
	3.1-5.9
	3.43-6.29

	
	CaO
	2.8-3.7
	2.7-4.6
	2.65-5.29

	
	FeO
	8.8-13.8
	8.02-14.9
	8.32-14.7

	
	Cu
	0.28-0.5
	0.22-0.97
	0.34-0.87

	杂质

元素
	As
	0.4-0.8
	0.38-0.93
	0.16-0.78

	
	Hg
	
	
	

	
	Cd
	
	
	

	
	Cr
	
	
	

	
	F
	
	
	

	
	Cl
	
	
	

	
	S
	0.1-1.1
	0.09-1.28
	0.1-1.3

	其他

有价

元素
	-
	
	
	

	
	-
	
	
	

	
	...
	
	
	


对典型企业的数据进行统计分析，如下图所示：
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图3 A企业高铅渣铅含量统计（2016～2018）

表3 A企业高铅渣含量统计表
	序号
	组
	频数
	频率

	1
	[44.5,45.5]
	1
	0.03

	2
	[45.5,46.5]
	0
	0

	3
	[46.5,47.5]
	5
	0.14

	4
	[47.5,48.5]
	6
	0.17

	5
	[48.5,49.5]
	6
	0.17

	6
	[49.5,50.5]
	9
	0.25

	7
	[50.5,51.5]
	7
	0.19

	8
	[51.5,52.5]
	1
	0.03

	9
	[52.5,53.5]
	0
	0

	10
	[53.5,54.5]
	1
	0.03

	合计
	-
	36
	-
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图4 B企业高铅渣铅含量统计（2016～2018）

表4 B企业高铅渣含量统计表
	序号
	组
	频数
	频率

	1
	[33.75,36.25]
	1
	0.03

	2
	[36.25,38.75]
	0
	0

	3
	[38.75,41.25]
	1
	0.03

	4
	[41.25,43.75]
	2
	0.06

	5
	[43.75,46.25]
	3
	0.09

	6
	[46.25,48.75]
	15
	0.43

	7
	[48.75,51.25]
	11
	0.31

	8
	[51.25,53.75]
	2
	0.06

	合计
	-
	35
	-


    由A企业高铅渣铅含量的统计数据可得，铅的含量基本分布于45.5%～52.5%，频率约为0.94，由B企业的统计数据可得，铅的含量基本分布于43.75%～53.75%，频率约为0.90。根据现有统计结果，对高铅渣中铅品位的范围作出规定，高铅渣的主要成分铅的含量需不小于50%，产品品级如下表所示：
表4 高铅渣品级分类

	品级
	铅品位，不小于（质量分数/%）

	Pb55
	55

	Pb50
	50


5.2.4.2 其他元素的确认

    高铅渣中的主要成分除主元素铅外，还包括氧化锌、二氧化硅、铁及氧化钙，其他杂质元素包括硫、砷、汞、铜、铬、氟、氯、金、银等。以上元素均是入炉料中固有存在的，在熔炼过程中除硫大部分回收制酸外，其他虽在氧化工艺中有除杂措施，但还有部分会残留在物料中。同样，由于铅精矿及填料的产地、来源等各异，导致不同入炉料中所含其他元素也各不相同，上游供应商无法对原料进行有针对性的除杂和分流工艺加以除去，这也使高铅渣冶炼企业无法对部分元素提出限量要求，因此，生产企业只可根据本企业所采用的工艺流程有选择性地购买生产原料。
    根据数据统计结果，高铅渣中的二氧化硅、铁及氧化钙的含量相对其他杂质元素相对较高，这与铅氧化熔炼工艺有关，本标准对含量上限进行了规定，分别为不高于10%，15%及6.5%；由于冶炼过程中的副产物有利于烟化炉提锌，标准中规定锌含量应报实测数据。
    砷、汞等作为有毒有害元素，根据《重金属精矿产品中有害元素的限量规范》（GB/T 20424-2006）中的要求，本标准对此类元素的限制含量进行了规定，分别为不大于0.7%和0.05%；硫在高铅渣中的含量与入炉料的成分及回收工艺有关，本标准规定物料含硫量不大于2%；金、银、铜为有价元素，不对其含量进行规定，但应报出分析结果。
5.2.4.3 水分的确认

    高铅渣为水淬冷却后得到产品，如含水量过高，会额外增加运输等成本，因此，本标准规定了水分的指标要求，应不大于10%。
5.2.4.4 外观质量

    同一批次的产品应混匀，颜色无明显不一致，不应混入外来夹杂物。

5.2.5 试验方法
5.2.5.1 高铅渣中铅量测定目前无统一标准，企业反馈信息中主要采用滴定法与X射线荧光分析法，由于产品铅含量较高，滴定法已可满足检测的精度需求，且操作简易，故可按照GB/T 8152.1-2006的规定进行。

5.2.5.2 高铅渣中锌量的测定目前无统一标准，企业反馈信息中主要采用滴定法与X射线荧光分析法，可按照GB/T 8152.4-2006的规定进行。
5.2.5.3 高铅渣中二氧化硅、铁及氧化钙的含量测定主要采用X射线荧光分析法，目前无统一试验标准，可按YB/T 4177-2008的规定进行。

5.2.5.4 高铅渣中砷的含量较低，可采用微量元素的测定方法进行试验，可按GB/T 8152.5-2006的规定进行。
5.2.5.5 高铅渣中汞的含量较低，可采用微量元素的测定方法进行试验，可按GB/T 8152.11-2006的规定进行。

5.2.5.6 产品中硫量的测定按供需双方认可的方法进行。
5.2.5.7 产品水分的测定，可按GB/T 14262-2010的规定进行。

5.2.5.8 产品的外观质量由目视法检测。

5.2.6 检验规则
5.2.6.1 检查和验收
    产品运到需方指定地点，由需方技术监督部门验收；或由供需双方商定交货地点。供方应确保产品质量符合本标准的规定。
5.2.6.2 组批

    产品应成批提交验收，每批应由同一牌号、同一规格的产品组成。根据包装和运输条件由供需双方商定检验批次。

5.2.6.3 取样和制样
    制样时，应取合适重量的缩分试样进行烘样和水分测定。测试完毕后经研磨、筛分和混匀缩分分为三份，一袋送测，两袋留底。
    取样与制样可采用GB/T 14262的规定进行。
5.2.6.4 检验结果判定

    检验结果的数值修约及判定按GB/T 8170的规定进行。
    如产品外观质量检验不合格，则判该产品不合格；如产品水分检验不合格，则判该批产品不合格；如产品化学成分检验不合格，则判该批产品不合格。

5.2.7 标志、包装、运输、贮存及质量证明书
    产品外包装上应清晰标注供方名称、产品名称、批号等信息。

    包装、运输可由供需双方的要求进行协商；贮存过程中不应淋雨和受潮。

    质量证明书上应清晰注明供方名称、地址等信息。

5.2.8 订货单（或合同）内容

    订货单（或合同）应包括产品名称、牌号、总重量及单件重量等必要信息。
六、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
    本标准的制定过程、技术指标的选定、检验项目的设置符合现行法律、法规和强制性国家标准的规定。
    团体标准《高铅渣》是铅锌冶炼企业的原料产品标准，本标准的制定和实施可解决相关行业原料贸易过程中一直无产品质量标准规范的问题，对促进铅冶炼行业健康有序的发展将产生深远的影响，同时，也是国家倡导绿色循环经济中一项切实有效的措施，更有利于我国环保事业的健康发展。

    根据与铅精矿冶炼铅对环境影响的对比分析，调研数据显示，以高铅渣为原料采用鼓风炉生产粗铅的铅排污系数在12.21～38.03克/吨-粗铅，较以铅精矿为原料采用富氧底吹-鼓风炉炼铅工艺生产粗铅的54.58克/吨-粗铅小；由于高铅渣含硫量远低于硫化铅精矿，在冶炼过程中二氧化硫的排放和无组织排放远低于精矿的冶炼，同时，由于含硫较低无需制酸，在处理过程中也无污酸的产生，减少了危废的产生量；再次，高铅渣中有害元素如砷、汞等含量较低，在冶炼废气中重金属的无组织排放也较精矿冶炼少。因此，在高铅渣对环境影响的指标里，其能满足绝大多数，与传统原生铅精矿冶炼相比，它的生产过程更为环保，而环境负担与生产风险也越小。
    综上，以高铅渣作为冶炼原料属于冶炼中间物料再利用，它既没有消耗现有的不可再生资源，更是将固废变废为宝。作为炼铅原料的补充，它极大地弥补了我国铅冶炼行业原料短缺的缺陷，同时，也极大地降低了铅冶炼行业的综合能耗，这也是符合国家在冶炼行业节能、减排和环保的政策和法规的。
七、标准中涉及的专利或知识产权说明

    无。

八、重大分歧意见的处理经过和依据

    无。

九、标准作为强制性或推荐性行业标准的建议

    建议协会标准《高铅渣》作为推荐性标准颁布实施。
十、贯彻标准的要求和措施建议

    建议本标准在批准发布后3个月实施。

十一、废止现行有关标准的建议

    无。
