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前 言

本文件按照GB/T 1.1—2020《标准化工作导则 第1部分：标准化文件的结构和起草规则》的规定

起草。

本文件由中国欧洲经济技术合作协会提出并归口。

本文件起草单位：超亚临界(陕西)科技有限公司

本文件主要起草人：

本文件为首次发布。
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引 言

本文件制定的目的是规范利用超/亚临界技术（超临界水热裂解技术、亚临界水热裂解技术）处理

鸡粪制备小分子肽氨基酸水溶肥的生产流程、产品质量及检验要求，实现鸡粪资源化利用的标准化、无

害化与高效化，助力农业废弃物循环利用及“双碳”目标落地。

本文件的发布机构提请注意,声明符合本文件时,可能涉及到第6章工艺流程与一种基于亚临界水热

裂解畜禽粪便制备的小分子水溶肥方法的专利的使用。

本文件的发布机构对于该专利的真实性、有效性和范围无任何立场。

该专利持有人已向本文件的发布机构承诺,他愿意同任何申请人在合理且无歧视的条款和条件下，

就专利授权许可进行谈判。该专利持有人的声明已在本文件的发布机构备案。相关信息可以通过以下联

系方式获得:

专利持有人姓名:超亚临界（陕西）科技有限公司；地址:陕西省汉中市汉台区汉中路街道办事处天

汉长街文化产业园A6号楼二楼D06室。

请注意除上述专利外,本文件的某些内容仍可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别专利的责

任。
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利用超/亚临界技术处理鸡粪制备小分子肽氨基酸水溶肥

1 范围

本文件界定了超临界水、亚临界水等术语，规定了利用超/亚临界技术处理鸡粪制备小分子肽氨基

酸水溶肥（以下简称“水溶肥”）的基本要求、工艺流程设备保障、检测方法、检验规则，以及标志、

包装、运输和贮存。

本文件适用于以鸡粪为主要原料，通过超/亚临界水热裂解技术处理制备的小分子肽氨基酸水溶肥

的生产、检验应用。不适用于以其他畜禽粪便或有机废弃物为原料，或采用堆肥发酵、干燥法等非超/

亚临界技术制备的同类水溶肥。

2 规范性引用文件

下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，

仅该日期对应的版本适用于本文件；不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本

文件。

GB/T 1.1 标准化工作导则 第1部分：标准化文件的结构和起草规则

GB 4789.2 食品安全国家标准 食品微生物学检验 菌落总数测定

GB 4789.3 食品安全国家标准 食品微生物学检验 大肠菌群计数

GB 4789.4 食品安全国家标准 食品微生物学检验 沙门氏菌检验

GB/T 6435 饲料中水分的测定

GB/T 6682 分析实验室用水规格和试验方法

GB/T 13508 聚乙烯吹塑桶

GB/T 17419 含有机质叶面肥料

GB/T 18246 饲料中氨基酸的测定

GB/T 23349 肥料中砷、镉、铬、铅、汞含量的测定

GB/T 32951 有机肥料中土霉素、四环素、金霉素与强力霉素的含量测定 高效液相色谱法

GB/T 36195 畜禽粪便无害化处理技术规范

GB/T 40459 肥料中多种植物生长调节剂的定性筛选液相色谱-质谱联用法

HJ 77.2 环境空气和废气 二噁英类的测定 同位素稀释高分辨气相色谱-高分辨质谱法

JJG 52 弹性元件式一般压力表、压力真空表和真空表检定规程

JJG 229 工业铂、铜热电阻

NY/T 525 有机肥料

NY/T 1168 畜禽粪便无害化处理技术规范

NY 1429 含氨基酸水溶肥料

3 术语和定义

下列术语和定义适用于本文件。

超临界水 supercritical water

是指当水的温度和压力同时超过其临界点(临界温度374 ℃,临界压力22.1MPa)时，液态水与气态水

蒸气的密度相等，两者完全交融形成的一种高压高温流体。在此状态下水的物理和化学性质发生显著变

化，兼具液体和气体的特性。

亚临界水 subcritical water

指温度介于100 ℃～374 ℃之间，通过加压（通常低于临界压力22.1 MPa）维持液态的高温水态。
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小分子肽氨基酸水溶肥 small-molecule peptide amino acid water-soluble fertilizer

以鸡粪为原料，经超/亚临界技术（水热裂解），使蛋白质降解为小分子肽（分子量≤1000Da肽类

化合物）和游离氨基酸，并添加适量调剂，最终制成能够完全溶解于水的肥料。
注：添加适量调剂，主要是补充部分元素以及其他辅助成分，使其调节pH至适宜范围5.5～7.5。

鸡粪原料

用于超/亚临界处理的新鲜或半干鸡粪。

4 基本要求

原料

利用超/亚临界技术，原料应满足以下要求：

a) 鸡粪含水率：20%；

b) 重金属含量（干基）：铅（Pb）≤50 mg/kg、镉（Cd）≤10 mg/kg、砷（As）≤15 mg/kg、汞

（Hg）≤2 mg/kg、铬（Cr）≤100 mg/kg，应符合 NY/T 525 重金属的限量值；

c) 应符合 NY/T 1168 无害化预处理要求；

d) 违禁物质：不应检出抗生素（如土霉素、金霉素）、激素（如雌二醇），原料应控制初始含

量；

e) 杂质：不含石块、金属、塑料等大块异物。

工艺用水

应符合GB/T 6682中三级水及以上要求，无重金属、有机物污染。

温度控制

应符合JJG 229要求，采用铂热电阻传感器实时监测，温度波动范围±5℃。

压力控制

应符合JJG 52要求，采用弹性元件式压力表实时监测，压力波动范围±0.5 MPa。

排放

4.5.1 无二次污染：反应全程封闭，无恶臭、粉尘、废水、二噁英排放，多氯联苯去除率≥99.99%。

4.5.2 二噁英检测应按 HJ 77.2 执行，检出量应≤0.1 pg TEQ/m³。
注1：0.1（数值）：表示二噁英类总TEQ数值，代表浓度水平的大小；

注2：pg（皮克）：表示极微量的质量单位，1 pg=10
-12
克（即1万亿分之一克）；

注3：TEQ（毒性当量）：表示二噁英类29种化合物（17种二噁英异构体、12种共平面多氯联苯）；

注4：m³（立方米）：体积单位，指检测的“介质体积”（通常是空气、工业废气、烟气等）中，每立方米该介质

中的二噁英毒性总量。

5 设备保障

设备设计

5.1.1 应符合生产工艺要求，同时考虑设备的安全性能。如压力容器和蒸气发生器应满足相应的国家

标准要求，设有安全阀、压力传感器、温度传感器等安全措施。

5.1.2 选择耐腐蚀性较好的材料(如 304 不锈钢耐腐蚀或碳锰钢等材料)用于设备制造，以防止设备的

腐蚀和泄漏。

设备维护

5.2.1 设备应定期维护保养，包括设备的清洁、润滑、紧固等工作。

5.2.2 发现设备故障和缺陷时要及时修复或更换，以确保设备正常运行。
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设备监测控制

5.3.1 通过安装温度、压力、液位等传感器和控制仪表，对设备的运行状态进行实时监测和控制。

5.3.2 应建立应急预案和应急措施，一旦发现设备出现异常情况及时处理。

6 工艺流程

原料预处理

6.1.1 将鸡粪运至预处理场所，经过整桶提升、除杂、打浆等工序，去除羽毛、石块等，降低杂质对

管道、反应器的磨损，宜参考 GB/T 36195 的畜禽粪便无害化处理。
注：鸡粪运至预处理场所全过程为封闭罐式运输。

6.1.2 宜收集原料鸡粪，通过振动筛、磁选设备等，去除鸡毛、砂砾等杂质。

6.1.3 鸡粪含水率、固形物成分影响处理效率，应控制初始含水率（60%～80%可适配多数设备进料要

求）。

进料

6.2.1 将初筛鸡粪与适量水混合调质（固液比 1:3～1:5），通过螺杆泵将预处理的鸡粪匀速泵入密闭

反应堆。

6.2.2 进料速率与反应容量应相匹配，反应间歇式进行。

启动与预热

6.3.1 检查设备

检查反应釜内是否清洁，搅拌器、转动部分、附属机泵、指示仪表、安全阀、管路及阀门等是否达

到安全要求，确保管道阀门开关状态符合工艺物料输送方向要求。

6.3.2 检查电气系统

检查控制柜各元器件是否正常，三相电压是否均衡，电压一般应在370 V～400 V范围内。

6.3.3 确认传感器和执行机构

确认所有传感器、执行机构连接正常，电源供电稳定。

6.3.4 设置参数

打开人机界面（HMI），进入主界面，根据生产工艺要求，设置反应温度、压力、搅拌速度等参数，

并确认设置无误。

6.3.5 开启搅拌

投完物料后，将有关阀门调整到合适的启闭位置，开启搅拌，初期应加强检测搅拌运行状况，如有

明显噪音和振动等异常需紧急停车处理、预热加温。
注：水的超临界状态为温度≥374 ℃、压力≥22.1 MPa；亚临界一般指温度200 ℃～374 ℃、压力2 MPa～22 MPa。

超/亚临界反应

6.4.1 反应温度达到超/亚临界的基本温度和压力条件下，对原浆利用超/亚临界水的强氧化性进行反

应，水解时长可参考附录 A。
注：无需额外添加大量氧化剂，水自身解离的H⁺、OH⁻及高温高压环境促进自由基反应。

6.4.2 鸡粪中蛋白质、纤维素等有机物快速分解：蛋白质先水解为多肽，进一步断裂肽键生成小分子

肽、氨基酸；碳水化合物（纤维素等）分解为糖类中间体，再转化为小分子有机物或直接矿化；部分含

氮有机物转化为氨态氮、硝态氮等，可保留为水溶肥养分。
注：亚临界反应，控制温度250 ℃～280 ℃、压力15 MPa～20 MPa，反应时间25 min～30 min，通过蒸汽催化水解实

现有机物低分子化；超临界反应，控制温度374 ℃～450 ℃、压力22 MPa～25 MPa，反应时间20 min～25 min，

通过氧化水解将蛋白质分解为小分子肽和氨基酸。
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冷却与减压

反应后高温高压产物经换热器冷却（降至100 ℃～200 ℃ ），减压阀减压（恢复常压或低压），使

超临界水恢复常态。

气液固分离

冷却后物料进入分离装置，分离出以下物质：

a) 气体：主要含 CO₂、少量 N₂等，可直接排放或收集净化；

b) 液体：含小分子肽、氨基酸、可溶性无机盐（如钾、磷等），作为水溶肥粗液；

c) 固体残渣：若反应不完全，残留的少量难降解物质，则作为副产品二次处理。

水溶肥精制

液体粗液经过滤（去除细微固体颗粒 ）、离子交换（调节离子组成，去除多余重金属离子）、膜

分离（纳滤、超滤等），截留大分子杂质，保留小分子肽、氨基酸。

调配

6.8.1 补充中量、微量元素、调节 pH 至适宜范围 5.5～7.5，最终制成小分子肽氨基酸水溶肥成品。

6.8.2 制成小分子肽氨基酸水溶肥成品，其元素限定含量指标应符合 NY 1429 要求。

7 检测方法

感官检测

7.1.1 外观深褐色至黑色均匀液体，无肉眼可见沉淀、异物。

7.1.2 气味无恶臭、异味，可通过嗅觉闻到带有浅淡的焦糖或咖啡气味。

原料检测

7.2.1 鸡粪含水率：按 GB/T 6435 测定。

7.2.2 鸡粪重金属：按 GB/T 23349 测定。

7.2.3 鸡粪抗生素/激素：按 GB/T 32951 测定抗生素，GB/T 40459 测定激素。

成分检测

7.3.1 小分子肽含量：采用 HPLC 法测定（色谱柱：C18 柱，流动相：水-乙腈（95:5，V 水/V 乙腈），检

测波长：220 nm），具体步骤可参照本文件附录 B 操作方法。

7.3.2 氨基酸总量：按 GB/T 18246 测定。

7.3.3 pH 值、重金属：按 GB/T 17419 测定。

7.3.4 微生物指标：菌落总数按 GB 4789.2 测定，大肠杆菌按 GB 4789.3 测定，沙门氏菌按 GB 4789.4

测定。

7.3.5 二噁英/多氯联苯：按 GB/T 28643 测定。

水溶性检测

水溶性检测按GB/T 17419测定。

工艺参数检测

7.5.1 温度/压力：通过设备自带的温度传感器（经计量校准）、压力传感器（经计量校准）实时记录，

每日校准 1 次。

7.5.2 反应时间：通过设备控制系统计时，误差≤1 min。

8 检验规则

检验分类
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8.1.1 出厂检验

每批次产品应进行出厂检验，检验项目包括：感官指标、氨基酸总量、pH值、水溶性、菌落总数、

大肠杆菌等，依据第7章检测要求。

8.1.2 型式检验

每年应至少1次，若原料更换、工艺调整（如温度/压力参数变更）、设备大修后，应立即进行型式

检验。

批次划分

以同一批鸡粪原料、同一工艺参数生产的产品为1个批次，每批次最大产量不应超过200 t。

抽样方法

从每批次产品中随机抽取3个以上包装，每个包装抽取不少于100mL样品，混合后取500mL作为检验

样。
注：检验样分为2份，1份检验，1份留样，留样期6个月。

判定规则

8.4.1 若出厂检验/型式检验全部项目合格，则判定该批次产品合格。

8.4.2 若有 1 项（非安全性指标，如感官、pH 值）不合格，可从同批次产品中加倍抽样复检，复检合

格则判定合格；若复检仍不合格，判定该批次产品不合格。

8.4.3 若安全性指标（如重金属、二噁英、沙门氏菌）不合格，直接判定该批次产品不合格，不进入

复检。

9 标志、包装、运输和贮存

标志

产品包装上应清晰标注以下内容：

a) 产品名称；

b) 产品编号（T/XXX XXXX-年份）；

c) 生产厂家名称、地址、联系方式；

d) 生产日期、批号、保质期；

e) 净含量；

f) 主要成分（如小分子肽含量、氨基酸总量等）；

g) 警示语。

包装

9.2.1 包装材料：采用聚乙烯塑料桶，符合 GB/T 13508 要求，壁厚≥1.5 mm。

9.2.2 包装规格：净含量可为 10 L、20 L、200 L，密封良好，无渗漏。

9.2.3 包装标识：每个包装外应贴有 9.1 规定的标志标签。

运输

9.3.1 运输过程中避免暴晒、雨淋、撞击。

9.3.2 不应与有毒有害化学品（如农药、重金属试剂）混运。

9.3.3 运输车辆应清洁、干燥，无异味。

贮存

9.4.1 贮存环境：阴凉、通风、干燥，温度区间 5℃～30 ℃，避免结冰、高温暴晒或者频繁低温高温

交替。

9.4.2 贮存要求：远离火源、有毒有害物品；堆叠高度不应超过 3 层。

9.4.3 保质期：在符合贮存条件下，保质期≥12 个月（自生产日期起算）。
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A
A

附 录 A

（规范性）

超/亚临界技术处理鸡粪制备小分子肽氨基酸水溶肥基本流程图
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B
B

附 录 B

（规范性）

小分子肽含量测定的高效液相色谱（HPLC）操作方法

B.1 原理

样品经0.45μm 微孔滤膜过滤后，注入高效液相色谱仪，在C18色谱柱上进行分离，紫外检测器（220

nm）检测，外标法计算小分子肽（分子量≤1000 Da）含量。

B.2 试剂与材料

B.2.1 乙腈：色谱纯。

B.2.2 磷酸：分析纯。

B.2.3 三级水：符合GB/T 6682对于三级水的要求。

B.2.4 小分子肽标准品：分子量500 Da～1000 Da（纯度≥98%）。

B.2.5 微孔滤膜：0.45μm，有机相。

B.2.6 乙腈应密封避光储存、标准品应-20 ℃冷冻保存。

B.3 仪器设备

B.3.1 高效液相色谱仪：配备紫外检测器（或二极管阵列检测器）。

B.3.2 色谱柱：C18柱（250 mm×4.6 mm，5μm）。

B.3.3 分析天平：精度0.1 mg。

B.3.4 超声波清洗器。

B.3.5 容量瓶：100 mL、50 mL。

B.4 标准溶液配制

B.4.1 标准储备液：准确称取0.1000 g小分子肽标准品，用三级水溶解并定容至100 mL，浓度为1000

μg/mL。

B.4.2 标准工作液：分别吸取标准储备液0.5 mL、1.0 mL、2.0 mL、5.0 mL、10.0 mL至50 mL容量瓶，用

三级水定容，浓度分别为10μg/mL、20μg/mL、40μg/mL、100μg/mL、200μg/mL。

B.5 样品处理

B.5.1 吸取10 mL 样品于50 mL容量瓶中，用三级水稀释至刻度，摇匀。

B.5.2 取上述稀释液5 mL，经0.45μm微孔滤膜过滤，收集滤液作为待测液（若样品浑浊，可采用超声

处理10 min后过滤）。

B.6 色谱条件

B.6.1 流动相：乙腈-0.1%磷酸水溶液（体积比10:90）。

B.6.2 流速：1.0 mL/min。

B.6.3 柱温：30 ℃。

B.6.4 检测波长：220 nm。

B.6.5 进样量：10μL。

B.6.6 运行时间：20 min。

B.7 测定与计算
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B.7.1 标准曲线绘制：按上述色谱条件测定标准工作液，以峰面积为纵坐标（y）、浓度为横坐标（x，

μg/mL），绘制标准曲线，得到回归方程（R²≥0.999）。

B.7.2 待测液浓度（x）通过回归方程计算公式可得出：

� = �x + b·····················································(B.1)

式中：

�——峰面积；

�——斜率；

�——待测液浓度；

�——截距。
注：峰面积（y）可通过HPLC自动读取关联各浓度对应的峰面积，选择“线性拟合”模型可自动读取斜率（a）、截

距（b）及决定系数（R²）。

B.7.3 样品测定：按相同色谱条件测定待测液，记录峰面积，代入回归方程计算待测液中小分子肽浓

度（x，μg/mL）。

B.7.4 依据附录B的操作步骤，样品液体小分子肽含量计算公式如下：

�1 = 0.5 × �··················································· (B.2)

式中：

�1 −−小分子肽含量，单位为mg/100mL；

� −−待测液浓度，单位为μg/mL。

B.7.5 若称取C g固体样品，用三级水溶解并定容至V mL，再按B.5步骤稀释（10 mL定容至50 mL，取5

mL过滤），则样品固体小分子肽含量计算公式如下：

�2 = �×�
10×�

····················································· (B.3)

式中：

�2 −−固体样品中小分子肽含量，单位g/100g；
� −−待测液浓度，单位为μg/mL；

� −−固体样品初始定容体积，单位为mL；
注：公式中分式“÷10”是将“μg”换算为“g”（1g=10

6
μg，结合稀释倍数后简化为“÷10”）

B.8 精密度与回收率

B.8.1 精密度：同一样品平行测定6次，相对标准偏差（RSD）≤5%。

B.8.2 回收率：在已知含量的样品中添加标准品，回收率应在90%～110%。
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