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Abkiirzungsverzeichnis

a Partikelabstand (m)

A Fliche (m?)

Ap Filterfliiche (m?)

A Querschnittsfliche Membrankanal (m?)

AwSV BVA zum Umgang mit wassergefiihrdenden Stoffen
o spezifischer Durchstromungswiderstand (m/kg)

Q; j Selektivitat

BHKW Blockheizkraftwerk

6] Filtermittelwiderstand (m~!)

c Massenanteil- oder Volumenkonzentration

Co(e) Kozeny-Carman-Faktor

CTC Chlortetracyclin

d Partikeldurchmesser (m)

dgl gleichwertiger Durchmesser (m)

dp hydraulischer Membrankanaldurchmesser (m)

d; Innendurchmesser rohrférmiger Membrankapillare (m)
D3 Sauter-Durchmesser (m)

Dk nominaler Durchmesser der Molekiile (m)

DAPI Fluoreszenzfarbstoff 4’,6-Diamidin-2-phenylindol

DE 1 25 Wasserwert (1/h-m?) bei 1 bar und 25°C
Ea Aktivierungsenergie (J-mol™1!)

EPDM Dichtungswerkstoff Ethylen-Propylen-Dien-Kautschuk

EPS Extrazelluldre Polymere Substanz

€ Porositét

€2 Dielektrizitétszahl (C/V-m)

n Viskositéit (Pa-s)

N Abscheidegrad

FOS Fliichtige Organische Sduren

FS Frischsubstanz

GV Grofivieheinheit (500 kg Nutztier-Lebendgewicht)
H; auf die Gesamtmasse bezogener Heizwert (J/kg)
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s Wegstrecke (m)

TAC Gesamter anorganischer Kohlenstoff (Total Anorganic Carbon)
TC Gesamtkohlenstoff

TDS Gesamtheit aller gelosten Stoffe (Total Disolved Solids)
Tk 20 Temperaturkorrekturfaktor
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EINLEITUNG UND ZIELSTELLUNG 1

1 Einleitung und Zielstellung

1.1 Einfiihrung in die Thematik

In Deutschland werden jihrlich 115 Mio. m® Rindergiille auf landwirtschaftlich nutzbaren
Flachen ausgebracht und damit klimarelevante Treibhausgasmengen freigesetzt. Neben dem
Klimaschutz verlangen zudem auch Rohstoffverknappung und gestiegene Anforderungen an
die Hygiene nach neuen Zielstellungen fiir die Aufbereitung und Anwendung fliissiger und

fester Wirtschaftsdiinger.

Die gestiegenen Hygieneanforderungen erkliren sich primér aus der kosten- und zeitopti-
mierten Produktion von Lebensmitteln, sowie aus den Anspriichen der Verbraucher und den
Bedingungen der globalen Transportlogistik. Die angewandte Verfahrenstechnik bietet hier-
fiir nur wenige innovative Losungen an, die mit vergleichsweise geringem Energieeinsatz die
geforderten Hygenisierungsgrade erreichen. So werden etwa bei einer nasschemischen Auf-
bereitung von Klérschlammen zu Sekundirdiingemitteln die Hygieneanforderungen nicht
erfiillt, weil Keime (Viren, Salmonellen) die Prozesskette iiberstehen kénnen. Unter Maf3ga-
be der AbfKlarV (2012) darf deswegen Klérschlamm als Diingemittel auch nur auf Ackerfli-
chen eingesetzt werden, nicht jedoch im Obst- und Gemiiseanbau oder auf Dauergriinland.
STRAUCH (1991) stellt fiir alle Wirtschaftsdiinger fest, dafi pathogene Keime nicht direkt
iiber die Ausscheidungen von Nutztieren in Umlauf gebracht werden, sondern die Stallbéden
mit einem Gemisch aus Mist, Jauche und Giille den Ausgangspunkt fiir den Wirkungsweg
von Keimen darstellen. Uber die Lagerstiitten fiir Fest- und Fliissigmist, sowie die Diingung,

erfolgt eine Verschleppung von Seuchenerregern und Erregern iibertragbarer Krankheiten.

Die Giille als Material der Kategorie 2 gem. EG-Verordnung (2009) kann nach Art. 13
ohne Verarbeitung auf Flidchen ausgebracht werden, wenn die zustéindige Behorde keine
Gefahr der Verbreitung von iibertragbaren Krankheiten attestiert. Mit oder ohne Verarbei-
tung kann Giille auch als Brennstoff verwendet werden. Nach Verarbeitung zu organischen
Diingemitteln und Bodenverbesserungsmitteln, die in Verkehr gebracht werden sollen, sowie
Verarbeitung zu Kompost und als Substrat in Biogasanlagen, ist eine Drucksterilisation als
Hygienisierungsmafinahme des Materials anzuwenden. Hierbei sind Substrate der Katego-
rie 2 fiir 20 min bei 133 °C und 3 bar Druck in mehrstufigen Anlagen zu sterilisieren, um

eine Keimfreiheit garantieren zu kénnen. Insbesondere soll sichergestellt sein, da3 die zu
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behandelnden Substrate der Kurzschlustrome ebenfalls ausreichend thermisch behandelt
werden. ADE-KAPPELMANN (2008) schlégt fiir prozesskontrollierte thermophile Anaero-
banlagen eine Verweildauer von 22 bis 24 h bei 55 °C vor, wobei fiir den Priiforganismus
Coliphage 1 auch diese Verweildauer nicht ausreicht. Wenn Giille unter allen Umstanden
keimfrei sein soll, ist eine Sterilisation unumgénglich. Der Hygienisierungsprozess erfordert
einen unverhéltnisméafig hohen apparativen Aufwand und den Einsatz von zusétzlicher Pri-

mérenergie.

Um bei wachsenden Viehbesténden eine gleichzeitige Verringerung von Verlusten in der
Produktion zu erreichen, werden Antibiotika eingesetzt, die iiber die Ausscheidungen der
Nutztiere in den Kreislauf gelangen. GROTE et al. (2005) belegen durch Studien, da8
bereits eine einmalige Diingung eines vorher unbelasteten Bodens mit Giille, zu einer mehr-
monatigen Kontamination der oberen Bodenschichten mit Antibiotika fithrt. Die Folge ist
ein signifikanter Anstieg der Resistenz von Bodenbakterien gegeniiber z.B. dem Veterinér-
Antibiotikum Tetracyclin. Die Umweltrelevanz von Antibiotika in der Landwirtschaft ist
aber nicht nur auf die, im Boden aktiven Bakterien beschrénkt, sondern ist auch auf die
Nutzpflanzen auszuweiten. So nehmen Feldsalat und Winterweizen aus dem Boden iiber die
Wurzeln Sulfadiazin und Chlortetracyclin' auf. Auch in Getreide, Mais, Kohl und Zwiebeln
ist C'TC nachweisbar.

BERGMANN et al. (2011) stellen weiterfiihrend fest, daf§ die Ursache der Belastung von
Giille mit Riickstdnden von Veterindrpharmaka und deren Metaboliten zum gréfiten Teil
der Nutztier-Anwendung anzulasten ist. Im Bericht des Bund/Lénderausschusses fiir Che-
miekaliensicherheit BLAC (2003) wird z.B. ein TC-Gehalt von 45,3 mg/kg fiir Frischgiille
bei der Vormast von Kélbern angegeben. Sulfadiazin, als ein Vertreter der Sulfonamide,
wird mit einem Gehalt von 1,1 mg/kg Frischegiille in der gleichen Untersuchung gelistet.
Sulfadiazin trifft den Mais als Nichtzielorganismus, dessen Pflanze so unbeabsichtigt abge-

totet wird und verdndert zudem die Bakteriengemeinschaft im Boden.

Ein Ziel in der Verwendung von Wirtschaftsdiingern muf3 der adéiquate Einsatz von Nahr-
stoffen sein. Die nicht durch Pflanzenaufwuchs und Bodenaufnahme genutzten N&hrstoffe

veréndern nachhaltig bestehende Okosysteme und gehen als Rohstoffe verloren.

lwird im Futter gegen Infektionen durch Sulfadiazin- und Trimethoprim-empfindliche Erreger gegeben
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Die LAGA (2012) sicht hier insbesondere beim Rohstoff Phosphor dringenden Handlungs-
bedarf. Die Phosphorvorkommen sind begrenzt, der weltweite Bedarf steigt durch die zu-
nehmenden Wohlstandsanspriiche an, und damit kumulieren die Schadstoffbelastungen der
Aufbereitungsprozesse. Von den in Deutschland jahrlich eingesetzten P-Mengen werden 63%
fiir die Diingung, sowie weitere 20% fiir Futtermittel verwendet. Es besteht ein dringendes
Riickgewinnungsgebot fiir Phosphor aus relevanten Stoffstrémen. Der Stand der Technik
fiir entsprechende Verfahren, die wissenschaftliche Befassung mit dem Thema und die ge-
setzlichen Voraussetzungen werden jedoch als ungeniigend bewertet. Durch fehlende, eigene
Lagerstétten ist Deutschland zur Génze auf den Import von Phosphaten aus Israel (83%),
Syrien, Algerien und Agypten (zs. 17%) angewiesen. Aufgrund der fehlenden Substitutions-
moglichkeit durch andere Stoffe, werden deswegen Phosphate auch im Verfiigbarkeitsrisiko

mit ,hoch® bzw. ,mittel“ (VBW, 2015) eingestuft.
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Abb. 1: Phosphat - Produktion und landw. Verbrauch 2011, Fertilizers Europe IFA (2012)

- Produktion: 42,6 Mio. t P,0;
Landw. Verbrauch: 40,5 Mio. t P,0;

Neben dem Riickgewinnungsgebot fiir Phosphor sind auch die steigenden Schwermetallge-
halte auf landwirtschaftlichen Nutzflichen ein wesentlicher Treiber, mineralische P-Diinger
reduziert einzusetzen. Bereits in der P-Diingemittelproduktion werden durch die Rohphos-
phate Schwermetalle in den Stoffkreislauf eingetragen. Dem Eintragspfad von Cadmium
iiber landwirtschaftliche Nutzflichen kommt mit 72% die grofte Bedeutung (SCHUTZE
et al., 2003) zu, zusammen mit der atmosphérischen Deposition ergibt sich ein Anteil von

92% am Gesamteintrag.
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1.2 Relevanz fiir den Klimaschutz

Eine besondere Relevanz hat die Aufbereitung und Anwendung fliissiger und fester Wirt-
schaftsdiinger fiir den Klimaschutz. Das Treibhausgas (THG) Ammoniak wird im Vergleich
der Quellkategorien iiberwiegend (UBA, 2014) durch die landwirtschaftliche Produktions-
tétigkeit emittiert, wobei Fleckvieh mit 49% und die Ausbringung mit 39% (AID, 2003) als
Hauptverursacher in ihren Bewertungskategorien gelten. Bei der Lagerung von Giille wirkt
primir Methan (GROENESTEIN et al., 2012) als THG, Kohlendiozid und Lachgas werden

durch unabgedeckte Lagerstatten emittiert.

Bisher werden nur 10 Mio. m?® der bundesweit ausgebrachten Rindergiille mit den emis-
sionsmindernden Ausbringtechniken Schleppschuh, Schlitzverfahren, Giillegrubber, sowie
Injektionsverfahren appliziert. Bei diesen Verfahren erfolgt durch eine zeitgleiche Ausbrin-
gung und Einarbeitung ein unmittelbarer Eintrag des Diingers in eine definierte Bodentiefe.
Anteilig werden 1,6 Mio. m? Rindergiille auf Stoppeln oder unbestellten Flichen verteilt.
Der mit 91% (DESTATIS, 2011) dominierende Anteil an Rindergiille wird aber durch Ver-
fahren wie der Breitverteilung oder der Schleppschlauchtechnik oberflichig aufgebracht.
Die Einarbeitung des Diingers in den Boden erfolgt dabei in einem zusétzlichen Arbeits-
schritt, zu einem spéteren Zeitpunkt. Erfolgt die Einarbeitung vergleichsweise 4 h nach der
Ausbringung, entsprechen die Ammoniakverluste denen einer Ausbringung, von nicht ein-
gearbeiteter, mit Wasser im Verhéltnis 1:3 verdiinnter, Giille. Dabei gelangt nur ein Teil
des Fliissigdiingers als wirksamer Stickstoffdiinger direkt in den Oberboden. Der andere
Teil, der auf den Pflanzen und Stoppeln iiber dem A-Horizont des Bodens verteilt wird,
trocknet und geht als Néhrstoff und anrechenbarer Diinger fiir die entsprechende Zielflédche
verloren. Ab einer zeitlichen Verzogerung von 24 h stagnieren die Ammoniakverluste ver-
diinnter Giille bei einem Wert von 30%, withrend die Verluste der breitflichigen Verteilung
auf Griinland bis zu 67% der Gesamtmenge des ausgebrachten Ammoniumstickstoffs ausma-
chen kénnen (PAASS, 1993). Damit wird in Deutschland j&hrlich eine Menge von 70 Mio.
m? Giille wirkungsreduziert und klimarelevant eingesetzt. Diese Menge erhoht sich noch
durch ungiinstige Randbedingungen beim Einsatz der konventionellen Ausbringtechniken.
LEICK (2003) stellt weiterfithrend fest, dafl eine platzierte Ausbringung von Fliissigmist
nicht zwangsldufig zu einer Reduktion der Ammoniakverluste auf gemidhtem Griinlandbe-
stand fithren muf}, die Lachgasemissionen erhohen sich sogar im Vergleich zur Ausbringung

durch Verteilung.
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Ein Vergleichskriterium der unterschiedlichen Ausbringsysteme ist die Lings- und Querver-
teilgenauigkeit, sie ist abhingig (NESER, 2010) von Viskositdt und Trockensubstanzgehalt
fliissiger Wirtschaftsdiinger. Der Trockensubstanzgehalt korreliert zudem direkt {iber seinen
Logarithmus mit den Ammoniakemissionen. BRASCHKAT et al. (1997) bewerten diesen
Zusammenhang als signifikant im Vergleich zu anderen, relevanten Parametern. Neben dem
Trockensubstanzgehalt ist die Windgeschwindigkeit (MISSELBROOK et al., 2005) ein wei-

terer, bestimmender Einflufifaktor.
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Abb. 2: Emissionstreibend: Wind und TS-Gehalt, MISSELBROOK, T.H. et al. (2005)

Als Gegenmafinahme zur Emissionserhchung durch die Stoffeigenschaften wird bei den Aus-
bringverfahren Giilleschlitz und Giillegrubber zusétzlich eine Ansiuerung? des Bodens vor-
genommen, hierbei wird Schwefelséure in den Boden injiziert. STEVENS et al. (1992) geben
hierbei ein mogliches Reduktionspotenzial von 90% fiir einen fixierten pH-Wert von 6,0 an.
Die gleiche Reduktion an Ammoniak 148t sich aber auch erreichen, wenn eine Verdiinnung
von Giille mit Wasser im Verhéltnis 1:1 oder eine Separation der Giille bei einer Sieb-
maschenweite von 0,4 mm vor der Ausbringung bei zusétzlicher pH-Wertfixierung auf 6,5
erfolgt. Fiir eine Ansduerung der Giille schon wihrend der Lagerung stellen CLEMENS
(2005) fest, dafl eine stabile Absenkung des pH-Werts iiber einen lingeren Zeitraum nur
dann erreicht werden kann, wenn der pH-Wert durch eine Ansduerung auf einen Wert kleiner
als 5 eingestellt wird. Eine einmalige Versauerung bewirkt eine stabile pH-Wert-Begrenzung
auf einen Wert unter 6 fiir einen Zeitraum von drei bis vier Wochen mit einer Reduktion der
Ammoniak- und Methanemissionen. Neben Geruchsbelastung und fehlender 6konomischer
Rentabilitét, erhchen sich bei Sduregaben zudem die Stickstoff-, Schwefel- und Phosphor-

iiberschiisse.

28yreN-Verfahren
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Der pH-Wert ist weiterfithrend auch ecin bestimmender Parameter der Dissoziationskur-
ve von Ammoniak und Ammonium. Bei pH-Werten kleiner als 7 liegt fast ausschliefilich
Ammonium vor. Dies ist direkt pflanzenverfiigbar, lagert sich aber im Boden als positiv
geladenes Teilchen an die Oberflachen der negativ geladenen Tonminerale an. Jede An-
sduerung auf pH-Werte kleiner als 7 wirkt somit erhdhend fiir den Ammoniumanteil und
verzogert eine rasche Nihrstoffwirkung. Bei Boden mit hohem Tonanteil tritt eine noch
stiarkere, limitierende Bindung von Ammonium ein, dies beschréinkt die Nahrstoffweiterga-

be und stort damit den Aufwuchs der Pflanzen.

Die Bodenbindung ist bei Nitrat geringer, dadurch werden die Pflanzenwurzeln rasch mit
Né&hrstoffen versorgt. Die fehlende Bodenbindung ist aber auch Grund fiir eine erleichterte
Verlagerung von Nitrat, und in folge mitverantwortlich fiir die Eutrophierung der Gewésser.
Um den Zeitpunkt der Nahrstoffwirkung beeinflussen zu kénnen, werden Nitrifikationshem-

mer eingesetzt.

Eine weitere Randbedingung fiir die Effizienz der bekannten Ausbring- und Einarbeitungs-
techniken ist die Temperatur. Die Temperatur der Umgebungsluft beeinflufit die Loslichkeit
von Gasen in Fliissigkeiten. Damit verschiebt sich das Gleichgewicht zwischen Ammoniak
und Ammonium in Richtung des fliichtigen Ammoniaks, was zu einem Anstieg der Ammo-
niakverluste bei hoheren Temperaturen fithrt. Einen signifikanten Einfluf} auf die Ammo-
niakverluste stellt die Bodentemperatur in 3 cm Tiefe dar (LOCKYER, 1990). Die Am-
moniakemissionen erhthen sich auch durch Schneebelag und Eis, dabei gelangen fliissige
Wirtschaftsdiinger gar nicht oder nur sehr verzogert in den Oberboden und die Néhrstoffe
werden durch Auswaschung verlagert. Aus diesem Grund besteht gemafd DV (2012) in der
Zeit von November bis Februar eine Sperrfrist fiir das Ausbringen von Giille. Auslegung
und Volumen der Lagerkapazititen sind durch die Verpflichtung zur Lagerung von Jauche
und Giille nach AwSV (2014) vorgegeben. Fiir JGS-Anlagen soll das Fassungsvermogen in
Anpassung an die Nitratrichtlinie der EU zukiinftig in der Diingeverordnung bundesweit
einheitlich festgelegt werden. Derzeit gilt noch die VAwS-By (2009), nach der fiir Neuan-
lagen eine Lagerkapazitét fiir sechs Monate zu schaffen ist und bestehende JGS-Anlagen
bis 12/2008 nachzuriisten waren. Fiir bestehende Biogasanlagen wird durch die AwSV eine
Mindestlagerkapazitéit von neun Monaten hinsichtlich des Fassungsvermégens fiir Gérreste
vorgeschrieben, fiir bereits bestehende Anlagen gilt eine Ubergangsfrist von fiinf Jahren

nach Inkrafttreten der Verordnung. Die Lager- und Vorhalteverpflichtungen sind mit zu-
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sdtzlichen Kosten fiir den Bau der Anlagen, fiir die Wartung, sowie fiir die Priifung durch
Sachversténdige verbunden. Weiters werden damit die Betriebsfliche und die partielle Bo-

denversiegelung bei gleichbleibender Produktivitéit vergrofert.

KATZ (1996) benennt als Parameter bei der Emission von Ammoniak weiterfithrend das
Wassersittigungsdefizit der Luft, das exponentiell von der Temperatur und linear von der re-
lativen Luftfeuchtigkeit abhéngig ist. Daneben sind der NH3-Gehalt der Giillefrischsubstanz
und die flichenbezogene Giilleaufwandmenge die bestimmenden Faktoren eines empirischen

Rechenmodells fiir Ammoniakemissionen von Rindergiille.

1.3 Zielstellung

Das Ergebnis dieser Arbeit soll die Membrantechnik als prozesstechnische Kernkomponen-
te einer wirtschaftlich darstellbaren innerbetrieblichen Aufbereitung von fliissigem Wirt-

schaftsdiinger einfiithren. Folgende Anspriiche werden an das Anlagenkonzept gestellt:

- Ausgangsstoff ist im Milchviehbetrieb anfallende Rinderrohgiille ohne Zusétze

- Vollsténdige, riickstandsfreie stoffliche, sowie energetische Nutzung aller Produkte
bzw. der reduzierten Ausgangsstoffe einer membrantechnischen Aufbereitung

- Minimierung von Energiebedarf, Apparateaufwand und Spiiltechnik

- Reduktion der THG iiber die stoffliche Beeinflussung der Diingeprodukte

- Substitution des Eintrags an Primérenergie iiber ein lokales BHKW

- Erhéhung der Standzeiten durch Optimierung hydraulischer Parameter

- Verwendung von ausschliefSlich biologisch abbaubaren Betriebsmitteln

Unter Beriicksichtigung der Transportwiirdigkeit von Wirtschaftsdiingern und aufgrund
klimaschutztechnischer Uberlegungen wurde einem dezentralen Anlagenmodell mit mog-
lichst geringem apparativen Aufwand der Vorzug gegeben. Als Anlagenstandort wurde ein
landwirtschaftlicher Milchviehhaltungsbetrieb in Deutschland der Einzel-BWA3-Kennungen
450, 470, 731, 831 und 832 gem. Klassifizierungsschema (EG-Verordnung, 2008) definiert,

dessen Systemgrenzen mafigeblich die Dimensionierung der Anlage mitbestimmt.

3Klassifizierung nach Betriebswirtschaftlicher Ausrichtung
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Bereits im Vorfeld dieser Arbeit zeigte sich durch normierte Riihrzellenversuche, dafi bei
Auswahl eines zweckmifligen Membranmaterials eine Aufbereitung von Rindergiille aus-
sichtsreich ist (ANDOLFO, 2010). Es wurde mit einem PES*-Kapillarmembranmodul als
Teil einer neuartigen Versuchsanordnung in Folge der Nachweis erbracht, dafl bei Limitie-
rung der Stromungsgeschwindigkeit und der gleichzeitigen Regelung des Druck-Quotienten

im Retentatkreislauf, eine kontinuierliche Abgabe von Fliissigdiinger erreicht werden kann.

fo=:
e

Abb. 3: Riihrzellenvorversuche, ANDOLFO, F. (2010)

Bedingt durch das Gréflenverhiltnis der Feststoffanteile® zum freien Querschnitt der Mem-
brankapillaren kam es in den Vorversuchen zu einzelnen Verblockungen, denen auch durch

eine Variation der Vorfiltration nicht entgegen gewirkt werden konnte.

Durch die Verwendung von Membranmodulen mit Kanélen gréferer hydraulischer Durch-
messer und einer Abéanderung des Vorfiltrationsverfahrens, sowie einer Gasbeaufschlagung
der Membranoberfliche wurden die Bedingungen fiir einen dauerhaft stabilen Produktions-

betrieb geschaffen.

4Permanent hydrophilisiertes Polyethersulfon
hauptsiichlich Fasern mit Neigung zu agglomerieren



EINLEITUNG UND ZIELSTELLUNG 9

Im Zusammenwirken der gewéhlten Prozesskombination von Vorfiltration und Membranse-
parierung muflte in den Vorversuchen eine signifikante Nahrstoffminderung in der Fliissig-
phase hingenommen werden. Die ermittelte Nahrstoffreduktion hatte aber in einem beglei-
tenden Gewichsversuch, gegenldufig zur Erwartungshaltung, keine limitierende Wirkung
auf den Ernteertrag von Gras®. Vielmehr konnte im Vergleich mit Wasser und Rohgiil-
le, ein Aufwuchs mit hcherem Ertrag bei der Diingung mit Permeat beobachtet werden.
Das Permeat, als ein von Bakterien freier Fliissigdiinger mit reduzierter Emissionsneigung”
wurde in Geféfiversuchen zu dieser Arbeit unter kontrollierten Bedingungen weiterfithrend
beprobt. Es wurde dabei der Aufwuchs von Weidelgras bei Permeat-Diingung im Vergleich
zu Néhrstoffgaben unterschiedlicher Zusammensetzung, sowie in Konkurrenz zur Mineral-

stoffdiingung und bei verschiedenen Verdiinnungsverhéltnissen bewertet.

In der Vorfiltration und im Retentatkreislauf kommt es durch das Riickhaltevermégen der
Ultrafiltration zur Aufkonzentration von Bakterien (ANDOLFO, 2010). Dieses Ergebnis der
Analyse® der Vorversuche war Motivation, mittels Fluoreszenzmikroskopie Menge und Art
der Bakterien im Kreislauf zu bestimmen. Vor allem galt es vorrangig die Methanbildner zu
quantifizieren und Informationen iiber das Aggregationsverhalten der Bakterien im Reten-
tat zu erhalten. Auch wurde in einem unabhéngigen Versuch die Methanbildung bei Zugabe
von Produkten der Membrantrennung zu unterschiedlichen Substraten fiir Biogasprozesse

untersucht.

Die bereits in der Vorfiltration abgeschiedenen Festphase wurde auf ihre Eignung als mog-
licher Phosphorlieferant und Brennstoff, sowie als Wertstoff fiir das Verfahren der Pyrolyse

bewertet.

5Grassamenmischung gem. EU-Norm Nr. 1.174.101
"Reduktion von Distickstoffoxid (Lachgas)
8in KBE 37 °C/ml ermittelt gem. ON EN 6222
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2  Grundlagen

2.1 Wertstoff Giille

2.1.1 Kategorisierung und rheologische Eigenschaften

Als Produkt tierischer Exkremente und Pflanzenreste, mit der Anlagerung von Néhrstoffen

in organischen Verbindungen, wird Giille als Organischer Diinger kategorisiert.

| Gille Py 15/15/15 |
e ehrnihrstoffdiinger -
| Flissigmist | \ ! 13M321 |
| Mulch
i ; organische Diinger 20120 |
| Festmist | Zweindhrstoffdiinger 18146 |
| Hilhnermist _' Thomaskali |
| Prerdemist | kohlensaurer Kalk |
| Ammoniak | Calzium | | Branntkalk |
| Kalkammonsalpeter KAS | schwefelsaurer Kalk |
| Kalksalpeter  schwefelsaures Ammoniak |
=——_ 7A Diingemittel ‘
Y . —————
| AHL {Ammonhamstofflisung) | Stickstoff ¢ ) Ammonsulfatsalpster |
| schwefelsaures Ammoniak | \\l :

Bittersalz |

| Ammonsulfaisalpeter | schwefelsaurer Kalk |

| Harnstoff . M|
| Thomasphosphat | j Magnesium _

Magnesiumkalk |

| Hyperphosphat |

7Phcsphor | 40erKali |
| Superphosphat | S M|
[ Triplephosphat | | Kalium G- Kalisulfat |
| Patentkali |

Kaintt |

Abb. 4: Kategorisierung von Diingemitteln, InfoFARM Mediensammlung (2012)

Giille besteht aus Fliissigkeits- und Feststoffanteilen tierischer Ausscheidungen, dessen TS
-Gehalt 15% (DiingG, 2012) nicht iibersteigt. Tatséchlich variiert der TS-Gehalt fiir unver-
arbeitete Rindergiille von 2,6 bis 13% (LKVBB, 2004) bei cinem Anteil von 22% an der
Gesamtmenge, der eine T'S unter 5% aufweist. Giille fillt iiberwiegend in strohlosen Aufstal-
lungen an. Dagegen ist Jauche als Begrifflichkeit auf ein Gemisch aus Harn, Kot, Einstreu
und Futterresten anzuwenden, bei dem der Fliissigkeitsanteil im Vergleich zur Giille durch
Reinigungs- und Niederschlagswasser noch erhoht wird. Bei Einstreumengen von 1,5 bis 3,0

kg je GV wird Jauche als Harn definiert.
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Demgemaf bestehen mit Giille und Jauche disperse Stoffsysteme, die als Dreiphasengemisch
und Suspension® (HEMMING, 2004) eingestuft werden kénnen. Auch bei der Anwendung
eines Modells von frei beweglichen Feststoffpartikeln, die in einer Fliissigkeit eingebettet
sind, 148t sich Rohgiille als Suspension beschreiben. Bei unzureichender Homogenitét eines
Phasengemisches ist das Modell einer multiplen Emulsion anzuwenden. Fiir die Betrachtung
der rheologischen Eigenschaften von Giille, charakterisiert das Modell einer Zweiphasen-
Suspension die Stoffeigenschaften hinreichend genau. Als Begriindung wird das Absetzver-
halten von Rinderrohgiille benannt, wobei aufgrund der geringen Dichteunterschiede von
Flissigkeit und Festoff, sowie der gegenseitigen Behinderung der Feststoffteilchen, Entmi-
schungen ausbleiben. Damit besteht fiir Rindergiille mit einem TS-Gehalt gréfer als 6%,
bei unbeeinflufiter Lagerung in unterschiedlichen Fiillstandshéhen, ein {iber die Dauer von
bis zu 250 Tagen homogenes, pumpfihiges Stoffgemisch. Diese Eigenschaft erlaubt eine voll-
standige Entleerung von Behéltnissen zur Bevorratung von Rohgiille mit einem TS-Gehalt

von 8% bis 15%, bei Gefillen von 0,5% bis 1,5% (BOELKE et al., 1982).

Unter der Annahme einer Zweiphasen-Suspension ist eine fliissige innere (disperse) Pha-
se in einer zweiten fliissigen, dufleren (kohdrenten) Phase verteilt. Der Quotient aus den

Volumina der inneren und dufleren Phase stellt das Phasenvolumenverhaltnis dar:

Piag = VZ Phasenvolumenverhéltnis (1)
a

Bis zu einem Phasenvolumenverhéltnis von = 0,4 bestimmt die duflere Phase mafigeblich
die Eigenschaften einer Suspension (LAGALY et al., 1997). Zudem beeinflussen mittlere
Teilchengréflen von 100 nm bis 1 mm, sowie die Teilchengréfienverteilung, das physikalische

Verhalten des Dreiphasengemisches.

Fiir Rindergiille stellt MANNEBECK (1983) eine signifikant thizotrope Neigung fest, sich in
Bewegung solartig zu verfliissigen und im Ruhezustand gelartig zu erstarren. Bei Einwirkung
von Scherkréften werden die, im Gelzustand gebildeten Solvathiillen beschéddigt, zusétzli-
ches Wasser wird freigesetzt und ein Gleiten (FlieSen) setzt ein. Dieses, fiir Milchviehgiille
typische Flieffverhalten wird zusétzlich von der Tierart und vom TS-Gehalt beeinflufit.
Auch die Wahl der Einstreu kann Einflul auf die FlieBfahigkeit nehmen, da z.B. Sdgemehl

mit einer hohen Aufnahmefiahigkeit, freies Wasser beim Schervorgang binden kann.

9Grobe Suspensionen: Korngréfie > 100 um, Feine Suspensionen: Korngrée 0,5 bis 100 um
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THIRION et al. (1998) stellen weiterfithrend fest, daff die Faserldnge von Einstreubestand-
teilen und der TS-Gehalt mit der Dichte jeweils in linearem Zusammenhang stehen. Kurze
Faserlangen und geringe Trockenmassen erhéhen die Rohdichte. PODSTAVEK (1983) gibt
eine Steigerung der Dichte von Rindergiille um 1,85 kg/m?, je Erhohung des TS-Gehalts
um 1%, an. Die Abhingigkeit der Dichte fiir Rindergiille, im T'S-Bereich von 2,5 bis 12%,
kann nach JURICEK (1990) mit nachfolgender, empirisch ermittelter Zahlenwertgleichung

beschrieben werden:
0=98572 + 7,14 - TS  Dichte in Abhingigkeit vom Trockenmassegehalt (2)

Auch die Lagerungszeiten von Fliissigmist wirken sich auf seine physikalischen Eigenschaf-
ten aus, so ist z.B. eine geringere mechanische Leistung in Riihrwerke einzubringen und bei

Transportbéndern aufzuwenden, wenn Giille gelagert wurde (THIRION et al., 1998).

Bei Einwirkung von Scherkréften auf Giille steigt mit linear wachsendem Schergradien-
ten die Scherspannung nicht stetig an, vielmehr ist ein pseudoplastisches, strukturviskoses

Verhalten der Suspension zu beobachten (EL-MASHAD et al., 2004).

dilatant, n > 1

strukturviskos, n < |

Scherspannung ©

linear viskos, n=1

Ty f-eemeeees

-~
-

7 Y2 Schergradient y

Abb. 5: Fliekurven unterschiedlicher Suspensionstypen, MLADENCHEV, T. (2007)

Die als Herschel-Bulkley-Beziehung bekannte Funktion beschreibt die Abhéngigkeit der

Scherspannung von einer Fliefigrenze (7o) :
T=To + N - ’7” Scherspannung 7 ... dynamische Viskositdt n ... Fliefindex (3)

Die Fliegrenze kann als jene Spannung definiert werden, die zwischen zwei Giilleteilen
wirken muf}, damit sich diese relativ gegeneinander verschieben und der Flievorgang ein-

geleitet wird.



GRUNDLAGEN 13

Durch das strukturviskose Verhalten von Giille mit einem Flieffindex 0 < n < 1, ist diese de-
finitionsgem&f den Nichl-Newloschen Fluiden zuzuordnen. Fiir Untersuchungsbereiche mit
nicht idealplastischem Verhalten findet bei der rheologischen Betrachtung von Fliissigmist

der Casson-Ansatz Anwendung (STUHRMANN, 1977):

VT = V7o + m Casson-Ansatz (4)

Hierbei ist zu beachten, dafl die Anwendung der Herschel-Bulkley-Beziehung oder auch des

Casson-Ansatzes von der vorhergehenden Beanspruchung der Suspension abhéngt.

STUHRMANN (1977) stellen fest, dal eine Verinderung der Temperatur kein verdnder-
tes Verhalten der Suspension bewirkt, dies gilt auch fiir die Verringerung des TS-Gehalts

von Fliissigmist durch Verdiinnung mit Wasser.

Hingegen nimmt die Viskositét, als Quotient von Scherspannung und Schergradient, bei ho-
heren Temperaturen, sowie bei zunehmender Flieigeschwindigkeit (STUHRMANN, 1977)
ab. Der Temperatureffekt 148t sich hinreichend genau'® mit dem Arrhenius-Modell beschrei-

ben (EL-MASHAD et al., 2004):

Eq

n=A-exrptiews Viskositdat A ... Frequenzfaktor E, ... Aktivierungsenergie (5)

Bei steigender Scherbeanspruchung wird Giille diinnfliissiger. Wird der Feststoffgehalt an-

gehoben, steigt die Viskositét.

n A

Scherphase Ruhephase

4 = konst.

t

Abb. 6: Zeitabhingigkeit der Viskositit bei thixotropen Suspensionen, KOLLING, S. (2007)

Einem TS-Gehalt konnen mehrere Grenzscherspannungswerte zugeordnet werden, da Giille

durch die Zeitabhingigkeit der FliefSeigenschaften Hysteresen ausbildet.

YOR? = 0,95 bei einer Aktivierungsenergie von 17,0 +/- 0,3 kJ/mol
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Die Giillespiegelneigung beim Anflielen von Giille ist abhéngig von der Flielgrenze, dic
als Stoffkenngrofe Flieivorgénge im FlieBvorgang charakterisiert, aber durch die Vielzahl
von Gemischvarianten nicht einheitlich bestimmbar ist (SCHEMEL, 1976). Giille mit einem
TS-Gehalt < 3% besitzt keine ausgepriigte FlieBgrenze (KALININ, 1973). Wird das Flief3-
verhalten von Fliissigmist auf einer schiefen Ebene untersucht, kann ein Reibungskoeffizient
ur = 0,84 fiir einen Winkel von 40 Grad ermittelt werden, an dem Giille zu flieen beginnt

(THIRION et al., 1998).

LOMMATZSCH (1971) weist nach, dafl der Gasgehalt von Rindergiille die dynamische
Viskositét nicht beeinflult, aber bei gleichem Kanalquerschnitt und fortschreitender Verga-
rung eine hohere Neigung des Giillespiegels vorliegt. Einen grofieren Einfluf im FlieBkanal'!
stellt der Temperaturbereich um den Gefrierpunkt dar, hierbei bewirkt die ausgefrorene
Fliissigkeit eine entscheidende Verminderung des freien Wassers in der Suspensionsstruktur
und verringert so signifikant die Flie3fihigkeit nach dem Auftauen. Das Ausfrieren ist dabei
trotzdem ein reversibler Vorgang, wihrend hchere Temperaturen beim Erhitzen irreversibel

und nachhaltig die Suspensionsstruktur verdndern.

2.1.2 Partikulire Betrachtung

Unter Verwendung des Wiirfelzellenpackungsmodells ordnen sich bei einer Suspension die
einzelnen Feststoffpartikel der dispersen Phase mit einem definerten, geometrischen Abstand
zueinander an. Dieser Abstand a kann fiir verdiinnten Fliissigmist, mit einem annihernd

linearen Fliefiverhalten, wie folgt abgeschétzt (MLADENCHEV, 2007) werden:
% > 1  Partikelabstand bei Verdiinnung d ... Partikeldurchmesser (6)

Dabei kann der Partikelvolumenanteil mit ¢g < 0,066 angegeben werden. Nimmt dieser
Werte im Bereich 0,3 < ¢g < % ein, besteht bereits eine konzentrierte Suspension, mit

einem geringeren Partikelabstand:
a
0< p < 0,2 Partikelabstand der konzentrierten Suspension (7)

Besteht mit einem Partikelabstand a=0 Kontakt zwischen benachbarten Teilchen, wird die

Suspension als Paste bezeichnet.

1 Anlagenteil ohne automatisierte Homogenisierung
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Durch Scherkréfte und Druck werden die einzelnen Partikel ineinander verpresst, es kommt

zu einer Kontaktabplattung und einem, theoretisch negativen Partikelabstandswert:
a
—0,01 < E < 0 Kontaktabplattung bei einer ungesittigten Packung (8)

Durch die Abplattung der, bis dato als kugelférmig angenommenen Partikel (siehe Glg.
6 und 7), erfolgt eine Anderung der Geometrie der Partikel bei Druckeinwirkung. Eine
Vielzahl von Gleichungen setzen monodisperse Modelle mit geometrisch exakt definierten
Formen voraus und sind somit nicht durchgéngig fiir Suspensionen, iiber eine Veréinderung
der Partikelform hin zu verdichteten Partikelpackungen'?, anwendbar. Damit sind fiir die
Vorausberechnung der Viskositidt von Giille als Suspension nach MLADENCHEV (2007)
nur noch zwei Gleichungen anwendbar. Fiir eine maximale Feststoffkonzentration von ¢g

< 0,02 148t sich die Suspensionsviskositit nach EINSTEIN (1906) wie folgt bestimmen:
ns=mn-(1+2,5-¢g) n .. Viskositit Dispersionsmedium (9)

Unabhéngig von einer maximalen Feststoffvolumenkonzentration 148t sich nach THOMAS

(1991) die Viskositét mit folgender Gleichung abschétzen:
ng=n-1+2,5-ps+10,05- QD% +0,00273 - exp (16,6 - ps)) (10)

Die Viskositit des Dispersionsmediums 7, oder Relative Viskositit (HOCHSTEIN, 1997),

wird dabei eingefithrt, um die Eigenschaften der Komponenten zu beriicksichtigen:

_ s
M

7 =1"nRr N ... Viskositdt der reinen Matrixfliissigkeit (1 1)

Ausgehend vom EINSTEIN-Ansatz (Glg. 9) stellen CHENG (2003) fiir die rechnergestiitzte
Vorausberechnung von Viskositédten konzentrierter Suspensionen folgende Potenzreihe zur

Verfiigung;:

5 35 105
ns=n-(1+5 ¢s+ g b+ 5 ¥h+ ) (12)

Der Vorteil der Berechnung iiber den Potenzreihenansatz liegt in der méglichen Anwendung
fur fest-fliissig Systeme mit geringem, sowie auch hoherem Feststoffgehalt. Diese breite An-
wendbarkeit ist bei Giillesuspensionen erforderlich, da sich schon die Feststoffvolumenkon-

zentrationen der Rohstoffe stark unterscheiden konnen.

2pilterkuchen
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Nachdem Giille, vom Rohstoff ausgehend, als Fasersuspension gelten mufl, kann die Vis-
kositat néherungsweise und als Kontrollwert zum Potenzansatz (Glg. 12) auch mit der

HASHIN-Gleichung bestimmt werden (HOCHSTEIN, 1997):

2'@5)

1= 90 (13)

ns=mn-(1+
Im Vergleich zu monodispersen Kugelsuspensionen ergeben sich fiir Fasersuspensionen ge-
ringere freie Absténde zwischen den einzelnen Partikeln, mit damit zu erwarteten, hoheren
Wechselwirkungen der Partikel untereinander. Die Abhéingigkeit der Volumenkonzentration
einer Fasersuspension (D/L = 1/20) mit einer Kugelsuspension, bei gleicher Gitterkonstante

a beider Systeme, 148t sich anschaulich darstellen:

il
E I I
. —s— 7=x (Kugel)
2 b —s— z=1 (Faser)
20 -
15 L.
2 il
TR =
-
10 mE—
0.3
L .
y S - — 8 .
0.0
0 10 20 30 40 P

Abb. 7: Bezogener Partikelabstand als Fkt. der Volumenkonz., HOCHSTEIN, B. (1997)

Neben der Volumenkonzentration als Parameter, bestimmen auch Partikelgrofie, Partikel-
form, sowie Oberflichenbeschaffenheit signifikant die Viskositdt von Suspensionen. Uber
eine Berechnung der Viskositét und eine definierte Temperatur (Glg. 5) lassen sich die, fiir
die Auslegung von Anlagen notwendigen Scherkréfte vorab berechnen und der Einsatz von

Energie beim Transport, sowie bei Umwandlungsprozessen voraussagen.

Auch die partikuldre Betrachtung der Fasern einer Suspension erfiillt einen praktischen
Zweck, da insbesondere die langen Fasern das rheologische Verhalten von Giille beeinflus-
sen. Durch Faserschnitt bzw. Faserbruch, infolge mechanischer Beanspruchung von verfah-
renstechnischen Aufbereitungsschritten, ist die Faserldnge jedes einzelnen Teilprozesses fiir

das FlieBverhalten zu beachten (HOCHSTEIN, 1997).
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2.1.3 Zetapotential

Neben Partikelgréfie, Partikelform, Oberflichenbeschaffenheit und Rheologie ist fiir die Be-
urteilung der Dispersionsstabilitéit und der Eigenschaften von Suspensionen auch das Zeta-
potential (¢) von Bedeutung. Insbesondere bei Prozessen der membrantechnischen Aufberei-
tung, da die Durchmesser der Membran-Kapillaren der Ultrafiltration hdufig den mittleren
Durchmessern der meisten abzutrennenden Partikeln entsprechen. Nach Anlagerung von
Stoffteilchen am Umfang der Kapillaren, konnen Ladungskréfte entscheidend sein, ob ein-
zelne Partikel die Kapillaren passieren oder durch elektrische Potentiale der angelagerten

Stoffteilchen zuriickgehalten werden.

iyl Elektrisch wirkende
i Doppelschicht

9.

Scherebene

O Partikel mit negativer

. Oberflichenladung
Q

Sternschicht
-100

D iﬁfustf Schicht

Surface polential

\Iﬂ—'— Stern potential
N\

i
1
t‘ Zeta potential
1
1
1
1
1

Abstand von der
Partikeloberflache

Abb. 8: Helmholtz-Doppelschichtmodell eines Partikels, Malvern Instruments

Das Zeta-Potential entspricht jenem elektrisch wirkenden Potential an Ladung, das an der

Scherebene zur Diffusen Schicht bei einer definierten elektrischen Feldstérke (E) besteht:

= 7E v ... Partikelgeschwindigkeit ¢ ... Dielektrizitatszahl (14)
/r, . EZ .

Es gilt als MaB fiir die Stabilitéit einer Suspension, mit nahezu gleichbleibenden Partikel-
groflenverteilungen iiber einen lidngeren Zeitraum. Fiir instabile Suspensionen mit starker

Neigung zur Agglomeration werden {-Werte von 0 bis 5 mV gemessen, wiahrend (-Werte >

60 mV auf eine hervorragende Stabilitit schlieflen lassen (MLADENCHEV, 2007).
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Das (-Potential entspricht der Reibungsenergic eines Partikels mit den Molekiilen des Di-
spersionsmittels, es ist damit nicht dem eigenen Oberflichenpotential des Partikels gleich-

zusetzen (ESLAHIAN, 2014).

Das (-Potential 148t sich auch als Vergleichsgréfle bei der Beurteilung elektrokinetischer
Effekte und der Permeabilitidt unterschiedlicher Materialien anwenden. So wurde fiir die
gegenstindliche Versuchsanlage Zirkondiozid/Titandiorid als Membranmaterial u.a. des-
wegen ausgewéhlt, weil bei gleichen pH-Werten nahezu gleiche (-Werte und eine &hnliche
Kennliniencharakteristik wie den Vorversuchen mit Polyethersulfon, sowie Cellulose, als

Favorit der Riihrzellenversuche mit spezifisch hoherer Uberstromung, bestehen.

B0 pem— B0
5 40 S 40
E E
= 204 = e
2 @
a4 - -—
€ 0 e 1 =S o[ S E——— =
2 — @ Sk, | e —
[ ) L
g’ -20 = = ~ & -20 qﬁﬂ-—-—-—_;;_-__
N 40 B I B Sl g -40
-B0 { -60 T T J
a 2 4 B 8 10 12 b Z 4 6 8 10 12
pH-Wert [] pH-Wert []
—-— Adumimuemoxid 1) —Ilit 2) —- Cellulose 3) — Celluloseacetat 4) --- - Polyamid 4)
Titandioxid 1) Quarz 2) —-- Polyethersulfon 5) --— Palystyral 6)

Abb. 9: Zetapotentiale versch. organischer und anorg. Materialien, SARTOR, M. (2006)

Vergleichbar sind die verschiedenen Membranmaterialien auch iiber ihren MWCO bzw.
ihre Trennleistung (LAUTERBORN, 2012). Fiir Polyethersulfon und Titandioxid kénnen
fiir Ultrafiltrationen gleiche MWCO-Werte im Bereich von 10 bis 300 kD (DREWS, 2011)
angenommen werden, was Porenweiten von 0,05 bis 0,1 pum entspricht (BERNDT, 2004).
Dazu abweichende Werte in der Literatur lassen sich durch unterschiedliche Verhéltnisse
der Porenldngen zu den Porenweiten, durch die Wirkung von oberflichenaktiven Stoffen

und durch Unterschiede der Teilchenformen erkliaren (SCHRAMM, 1954).

Fiir Teilchengréfien < 20 pm verhindert das (-Potential das Agglomerieren von Feststoffen
bei der Fest-Fliissig-Separation von Gérresten (BERTAU et al., 2014). Bei Teilchengréfien
im Arbeitsbereich der Ultrafiltration bewirkt die Zugabe von Elektrolyten oder Flockungs-
mitteln eine Destabilisierung der Suspension. Das Anlegen einer elektrischen Hochspannung

bewirkt eine Reduktion des Stromungs- und (-Potentials.
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SALGIN et al. (2013) stellen weiterfithrend fiir PES-Membranen fest, daf§ anionische Ad-
sorptionsvorgénge auf Membranoberflachen einen gréferen Effekt bei pH-Werten zwischen
6,0 und 8,0 zeigen, was ein niedrigeres (-Potential zufolge hat. Die Kationische Adsorption
zeigt dafiir groBere Wirkung auf das ¢-Potential bei pH-Werten < 6,0. Ubereinstimmend
mit dem Helmholtz-Doppelschichtmodell, bewirkt eine Erhchung des Ladungspotentials
eine Verringerung der Dicke der Doppelschicht, die ihrerseits zu einem Abfallen des (-
Potentials fithrt. Fiir die Polymerbelegung von Oberflichen stellt VIEL (2008) fest, da8
in Abhéngigkeit der Ladungsart der Polymere, das (-Potential linear mit der zunehmen-
den Polymerbelegung ansteigt. Fiir Polymere mit hohen Molmassen und stérkerer Ladung
hingegen, nimmt das {-Potential nach einer ersten Polymerbelegung von Flichen einen kon-
stanten Wert an. Zwischen dem Fouling auf Membranoberflichen und dem (-Potential von

Kolloiden und Polymeren besteht ein direkter Zusammenhang.

2.1.4 Biofouling an Grenzflichen

Als Biofouling wird ein Vorgang bezeichnet, bei dem eine Anlagerung oder Besiedelung
durch Mikroorganismen erfolgt. Im Fall der Ultrafiltration geschieht dies auf der Grenzfliche
zwischen der selektiven Schicht der Membran (fest) und dem Retentat (fliissig).

@J‘C’ M mi-!:’
L A —> \ B —

RN S

Abb. 10: Die 5 Phasen (A-E) der Biofilmbildung an einer Grenzfliche, KNETSCH, L.W.
und KOOLE, L.H. (2011)

A Einzelzellen lagern sich unspezifisch an einer Grenzfliche an (reversibel), B: es bilden
sich Monolayer (teilw. reversibel), C: Kompaktierung und Volumenzunahme, D: die ange-
lagerten Mikoorganismen produzieren eine schleimartige Polysaccharidhiille (irreversibel),

E: der Bofilm setzt einzelne Zellen wieder frei, die sich erneut anlagern kénnen.
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Den Biopolymeren - Polysacchariden, Proteinen, organischen Makromolekiilen und Kolloi-
den - kommt eine hohe Relevanz beim organischen Fouling von Ultrafiltrationsmembranen
zu, wiahrend das Foulingpotenzial von Huminstoffen und niedermolekularen Verbindungen
als vergleichsweise niedrig einstuft werden kann (HABERKAMP, 2008). Die Korrelation
von Polymerkonzentration und Fouling auf der Membranoberfliche kann dabei als unabhén-
gig von Membranart und Membranmaterial, sowie Betriebsfithrung und Versuchsmafstab
angenommen werden. Fiir die Separation von Rindergiille mittels Ultrafiltration ist diese
Erkenntnis von besonderer Bedeutung, da der unlosliche Anteil der organischen Stoffe si-
gnifikant hoch aus Oligomeren und Polymeren von Kohlenhydraten besteht (SCHUGERL,
1997). Fiir Schweinegiille kénnen iiberwiegend Polymere von Hezosen'? als fermentierbare
Kohlenhydrate mit einem Fraktionsanteil, gleich wie fiir Rindergiille, mit 40% angegeben

werden (WEISSBACH, 2011).

Abb. 11: REM-Aufnahme eines Biofilms mit Mikroorganismen und EPS, Karlsruher Institut
fiir Technologie, HF-Elektrotechnik/Sensorik (2014)

Biopolymere bilden in Verbindung mit Wasser eine gelartige Komponente des Biofilms aus,
die als extrazellulire polymere Substanz (EPS) bezeichnet wird. Diese Hiill- und Umgebungs-
substanz dient der Fixierung der Monolayer und einzelner Zellen auf der Grenzschicht, ist
fiir Stoff- und Gentransporte verantwortlich und dient zudem der Speicherung von Nahr-
stoffen. Durch Kavernenbildung und Poren im Biofilm wird eine Durchstromung der Ma-
trix gewahrleistet, und somit ein Anwachsen des Biofilms geférdert (WLOKA, 2006). Fiir
die Minimierung des Filtrationswiderstandes ist entscheidend, unter welchen Bedingungen
der Biofilm seinen Zusammenhalt verliert und sich ablést. Die mechanische Stabilitdt des
Biofilms ist dann nicht mehr gegeben, wenn die Kohdsion des Biofilms grofler ist als die

Adhdsion zur Grenzschicht (KORSTGENS, 2003).

13, B. Pflanzenfaserbestandteile
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Neben der Art der Faulstoffe beecinfluit auch die Grofe einzelner, sowie agglomerierter
Mikroorganismen die Bildung von Biofilmen, ZHENG (2010) identifiziert dabei Makromo-
lekiile mit einer Gréfle von 0,1 bis 0,45 pm als Hauptverursacher. Die Festlegung auf einen
Groflenbereich erklért sich iiber die Mechanismen der Verblockung bzw. Einschniirung der
nominellen Durchmesser einzelner Poren der aktiven Schicht der Membran. Dabei erhéht
sich der Filtrationswiderstand und verursacht eine sprunghafte Abnahme des Permeatflus-

ses (HABERKAMP, 2008).

Eine Beeinflussung der Groflenverhéltnisse ist auch durch Giilleinhaltsstoffe gegeben, so
haben etwa Methanogene Archaea die Fahigkeit, zu Knédueln aus Ketten zusammenhéngen-
der Mikroorganismen oder Paketen agglomerieren zu konnen, &hnlich dem Verhalten von
Pflanzenbestandteilen, mit Nachbarstrukturen zu aggregieren (SEYFARTH, 2012). Diese
Eigenschaft beeinfluit das rheologische Verhalten und die elektrokinetischen Eigenschaften
der Suspension, verindert die partikuldre Betrachtung von Giille und ist im Zusammenhang

mit der Biofilmbildung zu betrachten.

Mit einem Anteil von 79% der methanogenen Archaea liegen die Methanomicrobiales als
grofite Ordnung vor (NETTMANN et al., 2008). Sie bieten durch das Methanomicrubium
kurz und hochmobil, dem Methanogenium in Kugelform und dem Methanospirillum als
Stédbchen mit z.T. langen spiralférmigen Faden eine hohe Formenvielfalt im Groéflenbereich

0,7 bis 2,0 um (BALCH et al., 1979), die eine Bildung von Biofilmen begiinstigt.

2.1.5 Physikalische und Chemische Eigenschaften

Fiir Rinderfrischgiille kann ein pH-Wert von 6,9 bis 7,0 angenommen werden (REINHOLD,
2008), eine kurzfristige Lagerung und das Riihren von Giille bewirkt bereits eine Erhchung
des Werts (EHRMANN et al., 2014). Alleine durch den prozesstechnischen Schritt einer
mechanischen Vorfiltration in den Versuchen zu dieser Arbeit, erhéhen sich die pH-Werte
bereits auf 8,0 bis 8,7. Diese Zunahme des pH-Werts kann durch das Zufithren von Sauer-
stoff erkliart werden, der den Abbau organischer Sduren anregt, damit verbunden kommt
es zu gasformigen Verlusten an Stickstoff durch eine reduzierte Loslichkeit von Ammoniak
(RIEDEL et al., 2012). Giille weist eine chemische Pufferwirkung auf, jeder pH-Wert aufler-
halb des neutralen Bereiches beeinflufit die FlieBfiahigkeit negativ (LOMMATZSCH, 1971).
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Fiir die sperzifische elektrische Leitfihigkeit von Rindergiille gibt JURICEK (1990) einen
Wert von 1020 pS/cm an. Nach Aufbereitung mittels Separation in einer Zentrifuge re-
duziert sich fiir die fliissige Phase die spezifische elektrische Leitfdhigkeit auf 990 pS/cm,
langsames Riihren hingegen 148t die elektrische Leitfihigkeit ansteigen (EHRMANN et al.,
2014).

Das Redoxpotential fiir nicht mechanisch aufbereitete Giille kann allgemein mit -460 bis
-470 mV angegeben werden (EHRMANN et al., 2014). Abweichungen davon, sind mit sich
ablosenden Biofilmen oder deren Fragmenten erkliarbar, die von vorhandenen Bakterienar-
ten abh#ngig sind und Redoxpotential-Werte von -450 mV (Methanogene Bakterien) bis
+850 mV (Eisenbakterien) verursachen konnen (FLEMMING, 1992).

Die Aufteilung der Phasengewichtsanteile von Giille ist stark von der Fiitterung der Nutz-
tiere, sowie von Einstreuart und -mengen abhéngig, sodafl als orientierende Daten an dieser
Stelle, eigene Werte aus den Versuchen angegeben werden. Dabei 148t sich fiir den Trocken-
substanzanteil ein Wert von 5,5% des Gewichts der Frischgiille angeben, die iiberwiegende
Masse ist der Wasserphase zuzurechnen. Die Trockenmasse ihrerseits besteht zu 76% aus
organischer Substanz und aus einem Rest Asche. Diese spezifische stoffliche Gewichtung
legt die Problematik jeder Filtration von Giille offen, da nach Abtrennung des Wasseran-
teils und einfach zu eliminierender Feststoffe eine groBententeils biologisch aktive Fracht zu
verarbeiten ist. Der Anteil der organischen Trockensubstanz reduziert sich durch Masseab-
bau mit der Umwandlung von organisch gebundenem Kohlenstoff zu Methan, was zu einer

relativen Erhohung des Schwermetallgehaltes fithrt (RIEDEL et al., 2012).

Tab. 1: Physikalisch-chemisch auftrennbare Fraktionen von Giille

Fraktion Gewichtsprozent organisch anorganisch Ammonium
Klare Fliissigkeit 90 bis 95% Amin, Amide Salze gleichverteilt
Kolloider Anteil 5 bis 10% Gallenstoffe — weitgehend gleichverteilt
Fest-/Schwebstoffe 1 bis 10% Faserstoffe, Lignin unloslich weitgehend gleichverteilt

Nach Neutralisierung, chemischer Modifizierung und Filtration eines normierten Aufschluss-
verfahrens 148t sich der Wirtschaftsdiinger Rindergiille in drei Fraktionen mit unterschied-

lichen Aggregatzustinden auftrennen (WENZL et al., 2008).
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Die Dichte von homogenisierter Milchvieh-Rohgiille ist mit 1020 bis 1040 kg/m? abschiitz-
bar, fiir den Festmist kann ein Wert von 830 kg/m? als Dichte (MLR, 2008) bzw. als
Schiittdichte (MLUL, 2015) angegeben werden.

Die unterschiedlichen Stoffgruppen Kot, Harn, Einstreu, Futterresten, Fremdkoérpern und

Wasser bilden durch chemische Reaktionen Gase, welche den Geruch von Giille verursachen.

—o— Schwein 10°C
—&— Schwein 20°C
—o— Sehwein 30°C
.. —=— Rind 10°C
—&— Rind 20°C
—e— Rind 30°C

Geruchshedonik

12 4 8 16 32 64 128 256 512 1024 2048
Geruchseinheiten (GE/m?)
Abb. 12: Hedonische Wirkung von Schweine- und Rindergiille in Zuordnung von Geruchss-

toffkonz. bei versch. Temp. (0 = duferst unangenehm, 4 = neutral), HUGLE, T. (2001)

Neben immissionsrelevanter Beurteilungskriterien (GIRL, 2009) wird der Geruchsemssi-
onsfaktor bzw. der spezifische Geruchsstrom von Flachenquellen (GALLMANN, 2011), fiir
Rindergiille/-jauche mit 5 GE/m?2s bewertet (MLUL, 2015).

2.1.6 Die vier Gase der Giille

Den iiberwiegend als unangenehm empfundenen Geruch von Giille verursachen Schwefel-
wasserstoff (HaS) und allgemein leicht fliichtige organische Substanzen. Schwefelwasserstoff
(CAS-Nr. 7783-06-4) ist hochentziindlich und toxisch. Es ist farblos, mit einer Dichte von
1,539 kg/m? (bei 0°C) schwerer als Luft. Die Loslichkeit von HaS (bei 20°C) wird mit 2,61

| je Liter Wasser angegeben, mit steigendem pH-Wert ab 9 nimmt die Loslichkeit stark zu.

Ein weiteres Giille-Gas ist Ammoniak (NHz) (CAS-Nr. 7664-41-7), es ist entziindlich und
toxisch. Ammoniak ist ein farbloses, stechend riechendes Gas mit einer Dichte von 0,77
kg/m? (bei 0°C). Die Loslichkeit von NH;y (bei 20°C) wird mit 541 g je Liter Wasser ange-

geben, besser 16slich ist es in Ethanol und Aceton.



24 GRUNDLAGEN

Bei der Lagerung von Rindergiille fiihrt der Urin zu NHs-Ausgasungen von 426 mg/h,
die Klimarelevanz haben, der Kotanteil der Ausscheidung ist dabei mit 3,1 mg/h von un-

tergeordneter Bedeutung (GALLMANN, 2011).

Als klimaschutzrelevantes Gas mit einer Verweilzeit von 30 bis 1000 Jahren in der Atmo-
sphire (IPCC, 2013) ist Kohlenstoffdiorid (CO3) auch in Giille enthalten. CO2 (CAS-Nr.
124-38-9) ist ein farb- und geruchloses Gas, mit einer Dichte von 1,53 kg/ m3 bildet es {iber
offenen Giillelagern einen Gassee. Die hohe Loslichkeit von 1600 mg/1 bei 20°C, wobei 99,8%
der Molekiile im Wasser in Losung gehen, macht Kohlenstoffdioxid als mégliches technisches

Gas fiir die Nutzung zur Gasspiilung von Membranen unbrauchbar.
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(Polysaccharide,
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Hydmlysel
Mono- und Oligomere

(Zucker, Aminosauran, |
Langkettige Fettsauren)
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Abb. 13: Die vier Stufen der anaeroben Vergirung, KLOCKE, M. et al. (2009)

Mit einem Treibhauspotenzial von 25 (Referenz: CO3) und mit einer Verweilzeit von 9,1
Jahren (IPCC, 2013) ist Methan (CHy4) mit einer Dichte von 0,72 kg/m? das leichteste der
vier relevanten Gase der Giille. CHy (CAS-Nr. 74-82-8) ist ein farb- und geruchloses Gas,
mit 35 ml je Liter Wasser (bei 17°C) besteht nur eine geringe Loslichkeit. In Biogas, Erdgas
und Holzgas wird Methan mit einem Heizwert (Hi) von 35,89 MJ/m? als Energietriiger
bei Verbrennungsvorgingen genutzt. CHy-Gas wird von den Euryarchaeota (Abteilung der

Archaea) beim Energiestoffwechsel im Prozess der Methanogenese erzeugt.
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2.1.7 Hauptnihrstoffe - Stickstoff, Phosphor und Kalium

Eine Bewertung von Verfahren zur Aufbereitung von Giille ist iiber die Mengenverhéltnis-
zahlen der Néhrstoffe, vor und nach Prozefischritten, moéglich. Die Gewichtung der Haupt-
néhrstoffe Stickstoff, Phosphor und Kalium bestimmt mafligeblich den Einsatzrahmen und

die Anwendungsfihigkeit der gewéhlten Verfahrenstechnik.

In Rindergiille kommt im direkten Vergleich der Hauptnéhrstoffe neben Kaliumoxid Stick-
stoff mengenmiflig am haufigsten vor. Wobei hier mit Stickstoff, in Analogie zur einschli-
gigen Literatur, der enthaltene Gesamtstickstoff (Nges) gemeint ist. Stickstoff fordert das

generative und vegetative Wachstum von Pflanzen.
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Abb. 14: Stickstoffkreislauf in landwirtschaftlich genutzen Béden, LORENZ, K. (2004)

Als Kjeldahl-Stickstoff (TKN) wird die Summe von Mengenanteilen an organischem Stick-
stoff und Ammonium beschrieben. Mit TKN wird der ermittelte Stickstoffgehalt benannt,
der durch Aufschlufl mit konzentrierter Schwefelsiure zu Ammoniumsulfat, durch die Um-
wandlung mit konzentrierter Natronlauge in Ammoniak und durch nachfolgende Wasser-

dampfdestillation in einer Borsdure-Vorlage entsteht.
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Die dabei nicht verbrauchte Saure wird zuriick titriert.
TKN = Nopg + NHy (15)

Neben den N-Formen Nitrat-N (NOs), im Bodenwasser gelost und schnell wirksam an
den Pflanzenwurzeln, Amid-N und Formaldehydharnstoffen als Stickstofflieferanten tiber
die Pflanzenblitter, sowie dem Kalkstickstoff Cyanamid-N nimmt Ammonium (NHy) eine

Sonderstellung ein.

Im Unterschied zum Nitrat wird Ammonium iiber Tone!* (NIEDER et al., 2011) und Hu-
mus im Boden gebunden, ist weniger mobil, vor Auswaschung geschiitzt und wird erst
pflanzenverfiighar durch die mikrobielle Umwandlung zu Nitrat. Das Kation Ammonium
(NHZ) kann in Hohlrdumen der negativ geladenen Mineralien im Ton fixiert werden, was

zu einer zusétzlichen Verringerung des Abstands (1 nm) der Materialebenen im Mineral

fithrt (NOMMIK, 1965).

Abb. 15: Ammonium-Fixierung an Tonminerale im Boden, ZAREI, M. (2011)

Diese Eigenschaft von NHy ist von Bedeutung fiir die Membran-Separation von Giille, eine
Anlagerung von Ammonium auf diesem Wege beeinflufit den Trennprozess und kann unab-
héngig von der Bildung von Deckschichten quantitativ wirksam werden. Kalium ist hoch

reaktiv und zeigt als Kation K* eine dhnliche Bindungsaffinitit wie Ammonium.

Bei Einsatz von Harnstoff wandelt das Bodenenzym Urease Amidstickstoff zu NHy um,
dies wird durch Nitrosomonas-Bakterien zunichst zu Nitrit (NOz) und danach durch Ni-

trobacter-Bakterien zu Nitrat (NO3) umgewandelt.

“hohe Anteile von Illit und Vermiculit erhthen die Bodenbindung
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In der Diingung cingesctzte Nitrifikationshemmer!'® limiticren den Vorgang der Nitrifikati-

on, bei dem Bakterien Ammonium zu Nitrat umwandeln.

Mit Phosphor als Diphosphorpentaozid (P2Os5) steht iiber die Exkremente von Nutztie-
ren ein weiterer, fiir Organismen unverzichtbarer, Nahrstoff zur Verfiigung. Dieser liegt bei
Rindergiille mit ca. 80% Anteil an der gesamten Phosphor-N#hrstoffmenge als wasserlos-
liches anorganisches Phosphat vor, der verbleibende Mengenanteil ist als Phytin-Phosphat
organisch gebunden. P2O5 besteht zu 56,4% aus Sauerstoff und zu 43,6% aus elementarem

Phosphor, es ergibt sich der nachfolgende Zusammenhang fiir die Massenanteile:
P = 0, 436 - P205 bzw. P205 == 2, 29-P (16)

Mit Anwendung auf den TS-Ertrag in t/ha 148t sich der P-Entzug auf landwirtschaftlichen

Flachen abschitzen:
P05 (Entzu.g) =2,29- PAnalyse : TSErtrag (17)

P20O5 wird von den Pflanzen im sauren Milieu als Dihydrogenphosphat (HoPO4~) und unter
neutralen Bedingungen als Hydrogenphosphat (HPO,2~) aufgenommen. Im Vergleich mit
ammoncitrat- und wasserloslichen Mineraldingern zeigt Giille die grofite kurz- und lang-
fristige P-Wirkung. Nur Kldrschlamm ohne Fe/Al-Zusétze ist hinsichtlich der P-Wirkung
mit der Giille vergleichbar, benétigt aber ca. die doppelte Ausbringungsmenge fiir gleiche

Flichen (WIESLER, 2013) und (WAIDA et al., 2013).

Als dritter Hauptnihrstoff kann Kaliumozid genannt werden. KO besteht zu 17,0% aus
Sauerstoff und zu 83% aus elementarem Kalium, es ergibt sich der nachfolgende Zusam-

menhang fiir die Massenanteile:
K =0,8-KyO bzw. KyO=12-K (18)

Neben den Hauptnihrstoffen sind fiir den Pflanzenaufwuchs auch Magnesiumozid (MgO),

Kalziumozid (CaO) und Schwefel (S), sowie Spurenelemente bestimmend.

15, B. Dimethylpyrazolphosphat
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2.2 Mechanische Vorfiltration

Bei Vorversuchen hat sich gezeigt, dal die Anwendung der Ultrafiltration bei der Separa-
tion von Giille nicht ohne einen vorherigen Prozefschritt zur Abtrennung von Fasern aus-
kommt, auch wenn eine nicht klassifizierende Zerkleinerung der festen Bestandteile durch
ein Schneidwerk erfolgt (ANDOLFO, 2010). Das Vermeiden von Verblockungen und die Ver-
besserung von Standzeiten durch den Einsatz einer Vorfiltration korreliert dabei immer mit
einem Substanzverlust, sowie einem unspezifischem Nahrstoffriickhalt. Aus diesem Grund
erfolgt die Besprechung der Verfahren zur mechanischen Vorfiltration unter besonderer Be-
riicksichtigung des jeweiligen Weitergabevermogens von Hauptndhrstoffen der Rohgiille an

die Membrantechnik.

2.2.1 Verfahren der Fest-Fliissigtrennung

Die Fest-Flissigtrennung unterteilt sich hinsichtlich den Filtrationsverfahren in Verfahren

zur Tiefenfiltration und in Verfahren zur Oberflichenfiltration.

Tiefen- Kuchen- Verstopfungs- Querstrom-
filtration filtration od. Siebfiltration filtration
< N ool
O o ‘( _____ 3-0
_l_{D_ _O.. 0 — oo fo6afe
P P
D {(V=const) vt

Abb. 16: Vergleich von Tiefen- und Oberfliichenfiltration, GOSELE, W. et al. (2004)

Die Tiefenfiltration, bei der ein Haufwerk an Filtermittel'® mit Hilfe der Schwerkraft oder
druckbeaufschlagt durchstromt wird, nutzt die Vorgénge der Oberflichenanhaftung von in
Fliissigkeiten gelosten Stoffen an Oberflichen des Filtermittels. Die somit entlastete Fliis-

sigkeit wird nach Passieren des Filtermittelvolumens im Abstrom als Produkt abgezogen.

16, B. Sand, Kies, Quarz, Hydroanthrazit
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Dadurch steigt die Beladung des Filtermittels und der Abstand der Kontaktflichen zu-
einander verringert sich. Es stellt sich ein steigender Filtrationswiderstand ein, der einem
Betriebsdruck entgegenwirkt und den Filtrationsvorgang schliefllich zum Erliegen bringt.
Mittels einer Spiilung im Gegenstrom zur Filtrationswirkrichtung, 16sen sich Anlagerungen
wieder von den Kornoberflichen des Filtermittels, sie werden meist gemeinsam mit der
Spiilfliissigkeit verworfen. Bis auf nicht reversible Anlagerungen wird so die Durchgéngig-

keit der Filtrationsporen und -kanile wiederhergestellt.

Die Tiefenfiltration wird aufgrund des unverhéltnisméfigen Aufwands zur Sicherstellung
von wiederholbaren Versuchsbedingungen als Vorfiltration der Separation von Giille ausge-
schlossen. Begriindet wird diese Bewertung durch die von der jeweiligen Schiittung aufge-
priagten neuen Klassierung der Poren- und Kanalgeometrien nach jeder Spiilung. Weiters
besteht bei der Tiefenfiltration, je nach Auswahl des Filtermittelmaterials, auch wie bei den

Tonen in den Ackerbdden, die Moglichkeit der forcierten Anlagerung von NH;™ und K.

Bei der Oberfiichenfiltration erfolgt die Fest-Fliissigkeitstrennung durch Riickhalt von Par-
tikeln an Grenzschichten von Filtermitteln. Je nach gew&hlter Durchléssigkeit der Filtermit-
tel wird damit der Abscheidegrad der festen Fraktion vordefiniert. Als Verfahrensmodelle
der Oberflichenfiltration konnen die Kuchenfiltration, die Siebfiltration und die Querstrom-

filtration unterschieden werden.

2.2.2 Oberflachenfiltration - Kuchenfiltration

Die Kuchenfiltration beschreibt die Anlagerung von Feststoffen auf dem Filtermittel mit
der Bildung eines endlich grofler werdenden Kuchen aus Feststoffen. Bei konstanter Durch-
stromung der Kombination aus Filtermittel und Kuchen steigt der Druckabfall linear an.
Dieser Zusammenhang ist nur dann giiltig, wenn die Wechselwirkungen der Feststoffpartikel
untereinander oder die gewéhlte Porengrofie des Filtermittels eine Verstopfung der Poren
vor der ersten Anlagerung verhindern. Werden Teilflichen des Filtermittels, durch teilweises
Eindringen von Partikeln in Poren, verstopft, sodaf} sie fiir die direkte Trennung am Filter-
mittel nicht mehr verfiigbar sind, spricht man von einer Sieb- oder Verstopfungsfiltration.
Diese ist im Gegensatz zur Kuchenfiltration mit einem exponentiellen Anstieg des Druck-
abfalls verbunden. Es wird die Annahme getroffen, daf§ der Kuchenwiderstand proportional

zu seiner Dicke ansteigt (GOSELE et al., 2004).
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Es gilt zwischen kompressiblen und inkompressiblen Kuchenpackungen zu unterscheiden.
Letztere konnen als Einheit aufgefaflit und hinreichend genau mit mittleren Werten fiir die
Porositit (¢) und den spezifischen Durchstrémungswiderstand («) beschrieben werden. Die-
se globale Betrachtung (ALLES, 2000) ist dann nicht mehr anwendbar, wenn kompressible
Kuchenpackungen vorliegen, die im besonderen durch eine Grundschichtbildung charakte-
risiert sind. Hierbei ist ein Teilvolumen des Kuchens am Filtermittel stirker kompaktiert
als die dariiber liegenden Schichten, die ihrerseits ebenfalls Dichteunterschiede zueinander
aufweisen konnen. In diesem Fall ist eine lokale Betrachtung zielfiihrend, die mit dem ver-
einfachten Modell von Tiller hinreichend genau beschrieben werden kann (TILLER, 1975).
Hierbei wird der Feststofflul im Kuchenvolumen vernachlissigt, die Durchstréomung des
Kuchens wird als konstant angenommen und dem Filtratstrom gleichgestellt. Die differen-
tielle Form der Darcy-Gleichung beschreibt diesen Zusammenhang als Differentialquotient
eines Druckverlustes iiber eine Wegstrecke im Filterkuchen, in Abhéngigkeit vom Durchsatz,
dem spezifischem Durchstromungswiderstand, der Porositit des Kuchens, der dynamischen
Viskositdt (n) und der Feststoffdichte (ps):

ap, av

(55l =gy (=) ps (19)

Unter Betrachtung des Filterkuchens als inkompressible Einheit wird die Darcy-Gleichung'”
angewendet:

&_d\/ 1

- . a-n-— 2
S dt anAF (0)

Bei hohen spezifischen Durchsétzen ist auflerdem der Filtermittelwiderstand (8) (TICHY,
2007) zu beriicksichtigen. Wird das Filtrat {iber eine Zeit t mit dem Volumen V in Ver-
héltnis gesetzt, dann erhélt man eine Geradengleichung, in der Filtermittelwiderstand und

Kuchenwiderstand gleichermaflen Beriicksichtigung finden:

t a-c-n B-n
izi.v_ki
Vo 2-A%-Ap Ap - Ap

¢ ... Konzentration der Suspension (21)

Eine rein theoretische Abschitzung des Gesamtwiderstands des Filtermittels wird nach ent-
sprechenden Versuchen von ANLAUF (2007) ausgeschlossen, vielmehr muf} der relevante
Gesamtwiderstand experimentell ermittelt und schrittweise minimiert werden. Dies héngt
auch mit der Bildung von Partikelbriicken iiber den Poren des Filtermittels zusammen, die

einen nicht exakt bestimmbaren Beitrag zum Gesamtwiderstand leisten.

'”Grundgleichung der Filtration
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Die Partikelbriicken bilden sich erst nach kurzer Zeit auf dem Filtermittel, erst dann setzt
eine reine Kuchenfiltration ein, die durch eine Geradengleichung beschrieben werden kann.
Neben der Partikelbriickenbildung bestimmen auch das erstmalige Absetzen von Partikeln
auf dem Filtermittel und die Art der Druckbeaufschlagung die Kurvenform in der Anfangs-

phase mit. Fiir den Einsatzzweck der Kuchenfiltration als Vorstufe der membrantechnischen

t A

Vv

o
-
____,.._-"" tan g = 7&#
7 2.-A% - Ap
V¥
A
87
Ap - Ap
A >

Abb. 17: Anwendung der Geradengleichung auf Filterwiderstinde der Kuchenfiltration, AN-
LAUF, H. (2007)

Aufbereitung von Giille, unter besonderer Beriicksichtigung einer besseren Vergleichbarkeit
von unterschiedlichen Filtermitteln, wird die Kuchenpackung rechnerisch als Einheit, und
der Kuchen als inkompressibel, betrachtet. Diese Vereinfachung wird auch durch die wegfal-
lende Notwendigkeit der Bewertung von Filtrationszeiten begriindet, da der Batch-Betrieb
der Vorfiltration, durch die Volumen gepufferte Kreislauffithrung der Membranfiltration,

von der Produktion der Wertstoffe in der néichsten Stufe, zeitlich entkoppelt ist.

2.2.3 Einfluss der Partikeleigenschaften auf die Permeabilitét

Uber die Bewertung des Druckabfalls mit Bezug auf die Dicke (s) des Filterkuchens, wird
in der Darcy-Gleichung der Filterwiderstand (rs) ermittelt. Der Kehrwert des Filterwider-
standes wird als Permeabilitit (k) bezeichnet (GOSELE et al., 2004):

k=— — 1 Darcy = 10~'2 m? (22)

Die Permeabilitat bzw. das éltere Darcy geben die Durchlissigkeit eines Filterkuchens an,

damit kénnen Haufwerke qualitativ iiber eine Verhéltniszahl verglichen werden.
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Die Struktur und die innere Geometrie der Haufwerke, damit auch die Porositdt und die
Permeabilitédt, werden entscheidend durch das Partikelkollektiv beeinflufit. SORRENTINO
(2003) wihlen nach Analyse verschiedener Modelle das Kozeny-Carman Modell zur Be-

schreibung der Permeabilitét:
K+ Cpe) = nfw- . D§,2,i D32 ;... Sauter-Durchmesser i ... Mefigerdtespez. (23)

Durch die Einfithrung des Kozeny-Carman-Faktors C werden in der Gleichung die Fil-

w(e)
terkucheneigenschaften den Partikeleigenschaften (Poren-Partikel-Formfaktor (ng,;) und
Sauter-Durchmesser) gegeniibergestellt. Trigt man in einem logarithmischen Netz die Fil-
terkucheneigenschaften iiber dem Sauter-Durchmesser D3 o auf, 148t sich jedes Partikelsys-
tem als Gerade mit der Steigung 2 darstellen, die um den Poren-Partikel-Formfaktor 7, ;

zur Kozeny-Carman-Geraden parallel verschoben ist. Mit Kenntnis der Porositét ¢ 148t sich

so die Permeabilitéit fiir verschiedene Partikel-Durchmesser praktisch ermitteln.

Durch die Zusammensetzung und die rheologischen Eigenschaften von Giille, sowie durch
die Prisenz der EPS, ist bereits in der Vorfiltration der Einflufl von unterschiedlichen Par-
tikelformationen im Filterkuchen zu beriicksichtigen. Eine Unterstiitzung der Faseranteile

bei der Aufrechterhaltung der Porositéit!®

ist anzunehmen. Damit ist die Modellvorstellung
der Kuchenfiltration in der technischen Anwendung mit der Betrachtung des Teilprozesses

der Konsolidierung zu ergénzen.

| —— | I ideale Pore reale Pore
/’j\

Ap Hohe des
Filterkuchens

Abb. 18: Modell mit idealisierter Filterkuchengeometrie, SCHEPER, T. (2014)

Bei Annahme einer idealisierten Kuchenfiltration lagern sich die Partikel kontinuierlich an
der Stromungseintrittsfliiche des Filterkuchens ab, sodafl die Feststoffvolumenkonzentration

iiber die Hohe des Filterkuchens konstant ist.

Bywie z.B. durch Zugabe von Kieselgur bei Filtrationsprozessen
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Die Sedimentation wird bei diesem Modell als vernachliassigbar angenommen. Auch wird
dabei die Vereinfachung akzeptiert, daB die Poren im Kuchen gleich lang und parallel zur

Durchstromungsrichtung angeordnet sind.

Die Konsolidierung (MLADENCHEV, 2007) ist zu berticksichtigen, wenn nach oder wih-
rend dem eigentlichen Filtrationsvorgang Partikelformationen umgelagert und das Porenvo-
lumen reduziert wird. Hierbei erfolgt eine weitere Verdichtung und ein zusétzliches Austrei-
ben von Fliissigkeit aus den Poren. Im Verfahren der Pressung als Nachpressen bezeichneter
Prozess fithrt tendenziell zu kleineren Packungsdichten im oberen Kuchenbereich, im Ver-

gleich zu darunter liegenden Schichten.

Der Konsolidierungsprozess bei konstantem Druck wird von SHIRATO et al. (1986) be-
schrieben, Wandreibung und Filtermittelwiderstand werden in diesem Modell nicht beriick-
sichtigt. Allerdings gibt MLADENCHEYV (2007) fiir dieses Modell einen relativen Fehler von
bis zu 18% an, mit einem Fehler < 5% ist das dynamische Modell von REICHMANN (2001)
besser geeignet, die Konsolidierung abzuschétzen. Hierbei werden die Wandreibungszahl

(W) und der Wandreibungswinkel (¢,,) im Horizontaldruckverhdltnis (Ay,) berticksichtigt:

W, -dg

Ap=——F—
Y 4. h-tangy,

dg; ... gleichwertiger Durchmesser, h ... Filterkuchendicke (24)

Bei Wandreibungszahlen > 0,2 ist der Einflufl der Konsolidierung auf das Entwisserungs-

ergebnis signifikant feststellbar (MLADENCHEV, 2007).

Eine Konsolidierung findet nicht nur durch willkiirliche Druckbeaufschlagung statt, son-
dern ist auch im Betrieb von Filtrationsanlagen mit nicht pulsationsfreien Suspensions-
und Kreiselpumpen festzustellen. Ist die Konsolidierung abgeschlossen, kann die Packungs-
dichte in der oberen Grenzschicht sogar hoher als direkt am Filtermittel sein. Damit wird
dem Pumpendruck moglicherweise ein Widerstand entgegengesetzt, der als Abbruchbedin-
gung fiir den Filtrationsprozel definiert wurde, obwohl die Partikelbriicken iiber den Poren
des Filtermittels eine weitere Filtration zulassen wiirden. Der dadurch frither notwendige
Austausch des Filtermittels verursacht nicht nur zusétzliche Betriebskosten, sondern kann
im Fall der Anwendung auf Giille auch die Menge des Filtrats und die Weitergabe von

Nahrstoffen an die nachfolgende Membranfiltration limitieren.
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2.3 Membrantrennverfahren Ultrafiltration

Neben der Kuchenfiltration besteht durch die Querstromfiltration ein weiteres Oberflachen-
filtrationsverfahren, welches in der Membrantechnik Anwendung findet. Membrantrenn-
verfahren beschreiben eine Operation der Phasentrennung zur physikalischen Separation
suspendierter oder geloster Stoffe iiber mikroporose, selektive und geometrisch definierte
Barrieren, den Membranen. Die Membran wird als Diskontinuitdt zwischen zwei homoge-

nen vollstdndig mischbaren Phasen aufgefafit.

Der Stofftransport wird allgemein durch Druckdifferenz, Konzentrations- und Temperatur-
gradienten sowie durch elektrische Potentialunterschiede hervorgerufen. Die Membran ist
meist elektrisch neutral, kann aber auch Ladungstriger sein. In der Norm (EN14652, 2006)
wird diec Membran als dazwischenliegende Struktur beschrieben, die zwei Phasen trennt
und als selektive Trennwand beim Transport von Stoffen zwischen den angrenzenden Pha-

sen dient.

T TTTTIT T T T TTTI L N I S A R T T 77T
atomici low molecular  high molecular micro particle macro particle
ionic range range range range range
: 0.001 pm 0.01 pm 0.1 pm 1 pm 10 pm
PSS B 1nm 10 nm 100 nm 1000 nm
MWCao (D) 100 5,000 500,000
salts prolkins bacteria
solutas, macromolecules
g hormones yeast
particles T
humic acids .
clay particles
reverse
osmosis
membrane a
separalion nanofiltration
process
electradialysis ultrafiltration
gas separation I -
pervaporation Fﬂcrﬂlmonl

Abb. 19: Membranverfahren, PETER-VARBANETS, M. et al. (2009)

Druckgetriebene Membrantrennverfahren verwenden als Triebkraft den Druckgradienten
und unterscheiden sich durch Art, Gréfle und Molekulargewicht der abzutrennenden Teil-
chen. Die definierte Porengréfie und die absolute Riickhaltung von Teilchen einer bestimm-
ten Grofle definieren die Trenncharakteristik. Der aufzubringende Druck und die notwendige

Poren- bzw. Partikelgrofie der Membranen dienen der Einteilung der Prozesse.
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Durch eine Druckbeaufschlagung wird die zu filtrierende Fliissigkeit durch eine Membran
durchgedriickt und Substanzen die in ihren Abmessungen gréfler als die Porenweite sind

werden auf der angestromten Membranoberfliche zuriickgehalten.

Geméf EN14652 (2006) wird eine Filterfeinheit als Mindestdurchlassweite fiir Partikel und
geloste Stoffe definiert, die die Fahigkeit der Membran darstellt, geloste oder ungelGste
Feststoffe eines bestimmten Gréfenbereiches unter normalen Betriebsbedingungen zuriick-

zuhalten, unabhéngig von der Art des Membranmaterials.

Eine Referenzdurchlassweite (EN14652, 2006) kann als Maf der Partikel in Mikrometer
angegeben werden, bei dem der akkumulierte mittlere Gesamtfilterwirkungsgrad eines ge-

priiften Membranmoduls nach einem eigenen Verfahren'® gréfler oder gleich 99,8% betrigt.

Die tatséichliche durchschnittliche Porengréfie einer Versuchsanordnung kann experimen-

tell mit dem Bubble-Point- Versuch bestimmt werden:

Manometer

Druckluft .g? Luftblasen

O O
Wasser m| | Q00 ‘

Gummi
Membranrohr
Pwft = Pwasser Piuft >  Pwosser
Luft _ Luft
mﬁ W/ZLW&
Wasser Wasser

Abb. 20: Prinzip des Bubble-Point-Versuchs, PCCell GmbH

Hiebei wird der Druck gemessen, der bei einer Membran?® benétigt wird, um mit Luft eine
Testlosung aus den Poren der Membran zu verdridngen. Je kleiner die Poren sind, umso
grofler ist die aufgewendete Arbeit. Bei der gleichen, aber unbenetzten Membran, wird im
Vergleich mehr Energie aufgewendet, da zunéichst Wasser in die Poren gedriickt werden

muf. Somit 148t sich die Porengréfle iiber den Druck einschétzen.

YONORM EN 14652 - Anhang 3.1 - Funktionsbezogene Leistungskenndaten - Durchlassweite (MF)
20hefeuchtet mit einer Testfliissigkeit
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2.3.1 Trenngrenzen und Riickhalt

Neben der nominalen Porengrifie (r,) besteht speziell in der Membranfiltrationstechnik
auch der Riickhalt als Begriff zur Unterscheidung von Trenngrenzen und Verfahren. Der
Riickhalt wird iiber die Trenncharakteristik nach Molekilgréfien (MWCO - Molecular Weight
Cut Off) angegeben. Die Unterscheidung nach MWCO bietet den Vorteil, dafl hierbei die
Trennleistung einer Membran bewertet wird und nicht nur eine mittlere Porenweite als

Materialgrofle, die im Betrieb durch die Partikelbriicken {iber den Poren verédnderlich wird.

1,000,000

100,000 1 - /

y= 22030

10,000

1,000

Maolecular Weight Cut Off, MWCO (Da)

1 10
Pore Size [ nm )

Abb. 21: Relation MWCO zur Porengrofle, RECUM, A. F. (1999)

Eine Abschétzung des Riickhalts (MWCO) in Relation zur Porengrofe erlaubt die Funktion:
MWCO = 220 - 7“2’0 ry, ... nominale Porengrofie (25)

Der Riickhalt wird mit der Mafleinheit Dalton (Da bzw. kDa) zur Beschreibung der Mole-
kulargewichte angegeben. Neben der Molekiilmasse ist aber auch die Molekiilstruktur von
Bedeutung, um Membranen fiir die Eignung von bestimmten Trennaufgaben zu bewerten

(IRMLER, 2001). Diese 148t sich iiber die nachfolgenden Abschitzungen einfiihren:

Lr =0,11-M Fadenmolekiile (26)
Dg=vM Scheibenmolekiile Drg=1,4- \/3 M Kugelmolekiile (27)

Um die Trenngrenzen fiir ein konkretes Membranmodul (Modulserie) exakt bestimmen zu

konnen, ist es erforderlich Tests mit Molekiilen standardisierter Gréf8en durchzufiihren.
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Im ersten Schritt zur Prézisierung der Trenngrenzenbestimmung wurden Proteine als stan-
dardisierte Testmolekiile verwendet, so hat etwa das 8- Globulin eine Referenz-Molekiilmasse
von 110 kDa. Die gleiche Molekiilmasse hat auch die gebréduchliche Testsubstanz Dextran T
110, um eine Membran auf ihre Riickhaltefdhigkeit gegeniiber Molekiilen mit 110 kDa Mo-
lekulargewicht zu testen. Es stehen Dextran-Fraktionen von 10 bis 500 kDa zur Verfiigung
um nominale Trenngrenzen von Membran-Filtermitteln fiir die Separation von Makromo-

lekiilen zu bestimmen (IRMLER, 2001).

Die nicht DIN-konforme MafBleinheit Dalton ist der atomaren Masseneinheit (u) gleichge-
stellt. Auch das metrische Lingensystem (um bzw. nm) und das Angstrom (A) werden als
Mafleinheiten zur Bewertung der Trennleistung von Membranen herangezogen. Mit einem
Molekulargewicht von nur 10 kDa haben Molekiile einen nominalen Durchmesser (D) von 5

m (= 50 A), dies enstpricht der GréBe von Prionen (proteinaceous infectious particles, s.a.
Jakob-Creutzfeldt- Krankheit) und Viroiden (KAYSER, 1998). Viroide sind Nukleinséuren

niedrigen Molekulargewichts, die vor allem Krankheiten von Nutzpflanzen hervorrufen.

lonen niedermolekulare Makro- Mikro- | Makropartikel
Stoffe molekille | partikel

[Milimeter 1|u-5 1 02 1.cr4 0,001 0,0050,010,020,05 0,1
Mikrometer 0,001 0,0050,01 0,05 0102 05102{1 50 1u 20 50 1?0
Nanometer 1,02050 10 20 50 100 2005001 nuu 5.000 10‘“ A
Angstrom | 2 5 1020 50 100200 5001000, 5[:«&:11.{:f 10 1®
mﬂ 1002001.000 20.000 100.000 500.000
kDalton 010210 10 20 100 200400 1000

Abb. 22: Relation der Mafeinheiten, IRMLER, H. W. (2001)

Neben der Begrifflichkeit des Riickhalts bzw. der Trennleistung besteht auch noch der Be-
griff der Riickhalteleistung (Rp) um die Leistungsfihigkeit von Membranen qualitativ zu
bewerten (LAUTERBORN, 2012). Die Riickhalteleistung ist ein Mafl zur Beurteilung, mit
welchem Prozentsatz eine Membran bekannte Indikatorstoffe zuriickhalten kann. Die Be-
wertung iiber die Riickhalteleistung ist eine einfache Moglichkeit, um ohne Kenntnis von
Molekiilstrukturen und Molekulargewichten Membranen miteinander vergleichen zu kon-
nen. Einzelne Molekiilarten gelten als zuriickgehalten, wenn deren Riickhaltung zumindest

90% betrigt (PUHLFURSS et al., 2000).
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2.3.2 Permeat, Konzentrat und Retentat

Als Permeat sammeln sich alle Substanzen der innenliegenden Filtratseite einer Membran,
die diese verlustlos passiert haben und deren Partikeldurchmesser kleiner als die Porenweiten
der Membran bzw. der Deckschicht oder der Partikelbriickenformationen dariiber sind. Fiir
die Trennaufgabe der Aufbereitung von Wasser sind auch die Bezeichnungen Produkt oder

Filtrat fir das Permeat anwendbar.

MWCO RL
Ly

N
Feed OOQ : Permeat
—_— » R _—

pe ;MP pa
Membran
Retentat

TMP = Transmembrandruck = pe - pa
RL = Rickhalteleistung

Abb. 23: Benennung von Membranzustandsparametern, LAUTERBORN, S. (2012)

Das Konzentrat bezeichnet jenen Teil des Kreislaufvolumens, der aus betriebs- oder ver-
fahrenstechnischen Griinden dem Kreislauf entnommen und ausgeschleust wird. Es wird je
nach Trennaufgabe entweder direkt in den Kanal eingespeist, verworfen oder als Produkt
gesammelt. Oft stellt das Konzentrat auch jenes Volumen dar, das bei der chemischen Rei-
nigung oder der Spiillung von Membranen anfillt. Auf jeden Fall ist das Konzentratvolumen

bilanziell dem Retentat zuzuordnen und kann auch einen Nullwert annehmen.

Als Retentat wird der mengenméflig iiberwiegende Anteil des Wasservolumens einer Mem-
branfiltrationsanlage bezeichnet, das als Kreislaufvolumen fiir die Uberstromung der Mem-
bran verantwortlich ist. Die Feststoff-Konzentration im Kreislauf kann durch eine Verdiin-
nung des Retentats (stoffliche Anderung) oder durch die Beeinflussung des Volumenverhlt-
nis Feed/Permeat erreicht werden. Als Feed wird nur jenes Volumen bezeichnet, das dem
Retentatkreislauf kontinuierlich oder diskontinuierlich zufliefit und den Verlust des Permeat-

und Konzentratvolumens im laufenden Betrieb ausgleicht.
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2.3.3 Kenngréflen von Membranen

Das Riickhaltevermégen (R;) ist gleichgestellt mit der qualitativ bewertenden Riickhal-
teleistung (Ry) eine Verhiltniszahl, die iiber den Quotienten von Konzentrationen einer
Indikatorkomponente (i) im Feed (c; p) und im Permeat (c; p) ermittelt wird:

Ci,F
Ci,P

Ri=1- (28)

Der spezifische Filtratfluff (Jp) bzw. Flux wird als flichenbezogener Volumenstrom des
Permeats ermittelt, um durch die Abhéngigkeit von Feed-Qualitéit und Verblockungsgrad,
die Verénderung der Produktivitit einer Anlage im Betrieb bewerten zu kénnen:

_Qr

Jp ="

(29)

Eine zentrale Kenngrofe fiir den Betrieb von Membranfiltrationsanlagen ist der Transmem-
brandruck (pg,p) bzw. TMP. Die Indexauswahl ,,R,P* soll darauf hinweisen, daf nicht der
Feed-Strom zur Berechnung des TMP herangezogen wird, sondern der Retentatstrom. Die
Vereinfachung, den Feed im TMP anzuschreiben ist nur dann zuléssig, wenn die Anstrémung
der Membran direkt mit Feed erfolgt, und nicht iiber einen Vorlagetank durch das die Mem-
bran iiberstrémende Retentat. Dies gilt auch fiir die Einstellung des Transmembrandruckes
mit einem retentatseitigem Drosselventil (BERNDT, 2004). Der Transmembrandruck be-
schreibt die Druckdifferenz zwischen dem Druck auf der Anstromseite und dem Druck der

Ablaufseite einer Membran:

PR.P = PR — PP (30)

Wie fiir die Kuchenfiltration, wird auch fiir die Querstromfiltration, die Permeabilitit (k)
als Maf} fiir die quantitative Durchlédssigkeit gegen einen Filtermittelwiderstand verwendet

und aus dem Quotienten von Filtratflul und Transmembrandruck errechnet:

o= P (31)
PR,P

Es ist zu beachten, dafl die Permeabilitéit von der dynamischen Viskositdt und damit auch
von der Temperatur, des zu filtrierenden Mediums, abhéngig ist. Fiir Medientemperaturen

von 5 bis 25°C ist die nachfolgende Funktion fiir die Normierung auf 20°C anwendbar:

Koo = K - 1,71 - e7 0026 (nach LANGBEIN, M.) (32)
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Mit der Einfithrung eines Temperatur-Korrekturfaktors (T 20), als Quotient der dynami-
schen Viskositéten, fiir 20°C und die gemessene Temperatur (v), 1la8t sich die Permeabilitét

normieren:

Koo = Tk 0(v) = :ﬂ (33)

Tk 20

Insbesondere bei der Aufbereitung von Giille-Mischwiéissern mittels Ultrafiltration zeigen
Untersuchungsergebnisse (REIMANN, 1995), da8 die Permeabilitidt direkt in Zusammen-
hang mit der Konzentration der organischen Substanzen (corq) steht. Die Permeabilitat
der eingesetzten Membranen verringert sich, wenn die Konzentration der organischen Sub-
stanzen ansteigt. In der Zeitdauer, bei der eine Umwandlung des Kohlenstoffs in Methan
erfolgt, kann eine stetige Steigerung der Permeabilitéit bei der Ultrafiltration von Giille?!

beobachtet werden.

Allgemein vom Filtermittelwiderstand abhéngig, ist die Permeabilitit auch von jeder Ver-
dnderung der Verhéltnisse an den Anstrom- bzw. Ablaufseiten von Membranen beeinflufit.
Damit ist die Belagsbildung, durch die Effekte des Foulings und Scalings, in der Bewertung
der Permeabilitit unbedingt mit einzubeziehen. Uber zu definierende Grenzpermeabilitéiten

werden von den Membranherstellern Aussagen zu Standzeiten getroffen.

Besonders bei der betriebswirtschaftlichen Bewertung von Membranfiltrationsanlagen wird
gerne die Ausbeute (®) als Verhiltniszahl angewendet. Die Vereinfachung, die Ausbeute nur
als Quotient von Permeatvolumenstrom und Feedvolumenstrom auszuweisen, beriicksichtigt
nicht den Ressourceneinsatz (Spiilvolumen, Standzeiten) zur Erreichung eines Permeatvo-

lumenstroms:

o= 92 100% (34)

F
Die effektive Ausbeute (Peyy) liefert mit der Berticksichtigung des Volumenstroms fiir Inter-
vallspiilungen (Qg), sowie den Betriebs- (¢5) und Ausfallzeiten (¢4), neben anderen Parame-
tern, einen Beitrag zur Abschéitzung der Wirtschaftlichkeit einer Membranfiltrationsanlage:

Qp - tp— Qs -ta
Qr -tB

Dop = -100% (35)

In diesem Kontext wird auch der Begriff der Produktivitdt verwendet.

2'hei den Versuchen wurde Schweinegiille mit einem oTS-Gehalt von 11,1 g/l verwendet
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Bezogen auf dic Abschitzung der Wirtschaftlichkeit ist auch die Selektivitit (o ;) von
Bedeutung. Bei niedrigem Flufl und definierter Selektivitdt kann die wirksame Membran-
fldche klein gehalten werden, was sich auf die Investitions- bzw. Betriebskosten auswirkt.
Die Selektivitéit gibt an, in welcher Reinheit das Permeat anfillt und ob die Einsatzfdhigkeit
fiir ein Anlagenlayout bzw. die ausgewéhlte Verfahrenstechnik gegeben ist (GOEDECKE,
2006). Es werden hierbei die Verhéltnisse der Konzentrationen, der im Permeat zugelassenen

(i) und nicht zugelassenen Komponenten (j) bzw. Feed bewertet:
_cp-(1—ciF)

Y (T—ep) e

2.3.4 Stromungszonen und dynamisches Prozef3verhalten

Im fliissigkeitsgefiillten Retentat-Querschnitt iiber der Membran miissen wenigstens drei un-
terschiedliche Stromungszonen unterschieden werden, da hier unterschiedliche Stromungs-

geschwindigkeiten und Stoffkonzentrationen vorliegen.

Kernstromung

Retentat

Grenzschicht
Deckschicht

AR tembrany

l b F\lti'a(,criltm[

Abb. 24: Strémungszonen der Querstromfiltration, SCHEPER, T. (2014)

—

Im Bereich der Kernstromung des Retentatvolumens sind die Stromungsvektoren (U) paral-
lel zueinander angeordnet, gleichgerichtet und von gleichem Betrag. In diesem Teil des Quer-
schnitts ist durch die grofit mogliche Stromungsgeschwindigkeit, und annéhernd konstante
Druckverhéltnisse, eine nahezu homogene Verteilung von Partikeln und Kompartimenten
gegeben, die durch ihre Geometrie oder ihr Molekulargewicht nicht die Membran passie-
ren konnen und an Anlagerungsprozessen nicht teilnehmen. Es besteht eine anndhernd,
iiber den Querschnitt verteilte, gleichméflige Feststoff-Konzentration und ein kontinuierli-

cher Partikel-Antransport zur Membranoberflache.
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Fiir die Betrachtung der dynamischen Prozesse ist es erforderlich, die Parameter der An-
stromung des Moduls von den Gréflen des Austritts zu unterscheiden. Zur Benennung der
Anstromgrofien wird der Index (Z = Zulauf) verwendet und fiir den Austritt aus dem Mo-
dul, sowie im restlichen Retentatkreislauf, der Index (R = Retentat). Ein Anstrom- bzw.
Zulaufvolumen (Q z) ist einzufiithren, da das Retentat tiber die wirksamen Membranldngen

im Kreislauf eine stoffliche Anderung erfihrt, die den Austritt vom Zulauf differenziert.

Unter der Annahme einer mittleren Stromungsgeschwindigkeit (w) fiir alle Stromungsvek-

—

toren (U) 148t sich diese fiir die Kernstromung wie folgt berechnen:

_Q2+QR
w= YL TR

2. A A, ... Querschnittsfliche eines Membranmodulkanals (37)
T4

Stehen die dynamische Viskositdt () und die die Dichte (p) als Stoffeigenschaften des Re-
tentats zur Verfiigung, 148t sich iiber die kinematische Zihigkeit (v) und den hydraulischen

Kanal-Durchmesser (dp,) die Reynoldszahl ermitteln (BERNDT, 2004):

1 (38)

Bei Werten von Re < 2300 wird die Stromung in einem Kanal als laminar eingestuft, damit
ergibt sich fiir den, von der Reynoldszahl abhiingige Rohrreibungsbeiwert (\) fiir einen
kreisformigen Querschnitt des Kanals folgende Beziehung:

64

A= e

(39)

Werden dagegen Werte von Re > 3000 erreicht, gilt eine Stromung als turbulent und der

Rohrreibungsbeiwert A ergibt sich zu:
A=0,3164 - Re 0% (fiir einen kreisférmigen Querschnitt) (40)

Mit der Information des Rohrreibungswertes, kann der Druckabfall (Apz r) zwischen Zulauf

und Auslaufseite eines Moduls néherungsweise (BERNDT, 2004) berechnet werden:

wZ
7 I, ... Lange einer rohrférmigen Membran (41)

l
APZ,R=pZ—PR=P'd*Z')\'

Fiir Membrankanéle mit nicht kreisformigem Querschnitt und fiir laminare Strémungsver-

hiiltnisse gilt allgemein die nachfolgende Ubertragungsbedingung:

Apzri _  ApzRro
wr - lgn wa-ne ke

(42)



GRUNDLAGEN 43

Bei Reynoldszahlen > 3000 gilt allgemein die erweiterte Ubertragungsbedingung:

Apz 1 Apz Rr2 (43)
L7502 075 ;- T75 035 075
wy M P UKL Wg M2 P2 "lK2

In der Grenzschicht, als Bereich von der angestromten Membranoberfliche bis zur Kern-
stromung, erfolgt neben dem Antransport von Stoffteilchen auch ein Riicktransport von
Partikeln, die sich nicht anlagern oder die durch duflere Einwirkung bzw. durch Freisetzung
aus der Deckschicht wieder in die Kernstromung entlassen werden. Die in der Fliissigkeit
gelosten Komponenten des Retentats liegen in der Grenzschicht in lokal nahezu konstanter
Konzentration (¢g) vor (BERNDT, 2004), diese nimmt mit der Ndhe zur Membranoberflé-
che nicht linear zu, der Druckgradient bleibt gleich. Die Aufkonzentrierung wirkt sich auf
die Filtrationsgeschwindigkeit (v) aus. Bei Darstellung in einem halblogarithmischen Dia-
gramm (log ¢) ld8t sich iiber Extrapolation eine theoretische Sdattigungskonzentration (coo)

ermitteln:

>
*
2 Sattigungs-
= Konzentration
o T
c E C-
Aol
TS
S
=0
Lo
0

Geldstkonzentration loge —»

Abb. 25: Konzentrationseinfluf§ auf die Filtrationsgeschwindigkeit, BERNDT, R. und PE-
TERS, Th. A. (2004)

Die nicht filtrierbaren Makromolekiile lagern sich an der Membran an, auch Fallproduk-
te aus der Uberschreitung von Loslichkeitsgrenzen beeinflussen das Trennergebnis negativ
(BERNDT, 2004). Die Querstromung im Grenzschichtbereich soll die Anreicherung limitie-
ren, trotzdem héufen sich durch die Effekte der Konzentrationspolarisation immer wieder
Molekiil-Kompartimente an, die damit einen Konzentrationsgradienten normal zur Stré-

mungsrichtung ausbilden.
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Als Teil der Grenzschicht weist die Deckschicht die hochste Feststoff-Konzentration auf,
die bis zur Membranoberfliche hin linear anwéchst. Direkt an der Membranoberflache ist
dann die Wandschubspannung (my ) wirksam (BERNDT, 2004), sie beeinflufit den Druck-

abfall in den Kanélen im Bereich der Retentatseite signifikant:

Ap - d;

W = d; ... Innendurchmesser einer rohrférmigen Membran (44)

Die Effekte und Parametereinfliisse gelten in der beschriebenen Form nur fiir idealisierte
Membrankanéle. Unter realen Betriebsbedingungen, mit schwankenden Prozesstemperatu-
ren und verédnderlichen Feed-Zusammensetzungen, sowie lokalen, unverhéltnisméfligen Ver-
blockungen, kénnen zusétzliche Effekte beobachtet werden. So neigen UF-Membranen dazu,
auf der Zulaufseite stédrker kompaktierte Deckschichtenbereiche auszubilden, als retentat-
seitig. Hier widerum sinkt die Filtratleistung lokal ab, da der treibende Druck geringer ist

als im Bereich der Anstromung.

2.3.5 Membranmaterialien und Bauformen

An dieser Stelle wird auf die Angabe von Ubersichten und Kategorisierungen von Membran-
materialien, sowie Modularten und Bauformen verzichtet, hiezu steht eine Vielzahl von Li-
teratur zur Verfiigung, z.B. (BERNDT, 2004), (GOEDECKE, 2006), (OHLROGGE, 2006).
Bei der Besprechung von Material und Methoden wird auf das gegnstédndlich verwendete

Membranmaterial und die Bauform, sowie die Auswahlkriterien detailliert eingegangen.



STAND DER TECHNIK 45

3 Stand der Technik

3.1 Moglichkeiten der dezentralen Giilleaufbereitung

Die Zielstellung dieser Arbeit gibt vor, den Anlagenstandort dezentral in landwirtschaftliche
Milchviehhaltungsbetriebe zu legen und die Systemgrenzen der Giilleaufbereitungsanlagen
an einzelnen Liegenschaften zu orientieren. Zentrale Systemlosungen zur Giilleaufbereitung,
die einen Transport mit Fahrzeugen vom Ort des Giilleanfalls bis zum Ort der Aufberei-
tung erfordern, werden nicht besprochen. Bei der lokalen Aufbereitung von Giille finden

nachfolgende Verfahren Anwendung:

Flockungsmitte! (Option) Verwertung als:

: Feststoffe
Rohgille —L-Ls_epa_@——-l Trocknung H Pelletierung }—— Festbrennstoff

: = t_. Diinger,

Dunng(ille b Kompostierung Bodenverbesser
S —— Garreste

r ]

Biologische| [Mikrofitration/] —— Biogas
Verfahren Ultrafiltration pomsmmmmmmaooo---- :
i| Eindampfung 5
........... o e Ism. = | '————- Fraktionierte
Kanzenie ' ik e Dingekonzentrate
Prozesswasser,
Beregnung
> Umkehrosmose
» Einleitfahiges Wasser,

Betriebswasser

Abb. 26: Verfahren zur Giilleaufbereitung, BORMANN, H. (2014)

Die Verfahren konnen einzeln oder kombiniert angewendet werden und zielen nicht auf eine

Verbesserung der Transportwiirdigkeit ab.

3.2 Flockung und Fallung

Bei Partikelgrofien < 0,5 pm sedimentieren Feststoffteilchen nicht mehr. Durch die Zugabe
von Flockungsmitteln wird erreicht, Feststoffteilchen kleinster Abmessungen zu Partikel-
verbianden groflerer Molekulargewichte zu agglomerieren. Der Flockungseffekt der Agglo-
meration verbindet kleinste Partikel {iber mechanische Briicken, wihrend der Effekt der
Koagulation die gegenseitige AbstoBung von Partikeln durch die elektrolytischen Eigen-
schaften von Flockungsmitteln schwiicht oder authebt (HEMMING, 2004).
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In der Giille kénnen die organischen Kolloide geflockt und geltste Bestandteile gefillt wer-
den. Die Behandlung von Rohgiille mittels Flockung findet meist Anwendung in Verfah-
rensschritten der mechanischen Vorbehandlung. Auf Zumischstrecken, seltener in statischen
Mischern, werden mit Dosierpumpen Flockungsmittel aufgegeben. Damit werden die phy-
sikalischen Aufbereitungsverfahren durch einen chemischen Verfahrensschritt erweitert. Als
Flockungshilfsmittel kommen Metallsalze oder Polyelektrolyte zum Einsatz (HERSENER
et al., 2002).

Mit dem Aufbereitungsziel der Emissionsminderung von Ammoniak, kann der Giille z.B.
Magnesiumhydrozid M g(OH )y als Flockungsmittel beigemengt werden, dadurch lassen sich
92% des Gesamtstickstoffs von Rindergiille eliminieren, fiir Jauche &8t sich ein Wert von
88% erreichen (SCHIESSL, 1999). Die Vergirung alleine, stellt keine Mafinahme zur Re-
duktion von Ammoniakemissionen dar, hier bietet sich die Separierung als Moéglichkeit an

(HERSENER et al., 2002).

Auch der Einsatz der Fallung als Verfahren zur Aufbereitung von Giille ist problematisch,
da die Fillreaktion vom pH-Wert, der Temperatur und vom stéchiometrischen Verhiltnis
der Nihrstoffe abhingig ist. Bei Anderungen der Stoffzusammensetzung von Giille mu8 je-
weils die Zudosierung der Chemikalien angepafit werden, was einen zu hohen Aufwand fiir

den ProzeBlablauf darstellt (HERSENER et al., 2002).

Eine moglichst verlustfreie Weitergabe von Nihrstoffen an die jeweils néchsten Verfah-
rensschritte ist ein Teil der Zielstellung dieser Arbeit, Agglomeration oder Koagulation vor
dem Membranprozef3 binden hingegen Nahrstoffe. Die grundsitzliche Aufgabe von Flockung
und Fillung, groflere Kompartimente aus kleineren Einheiten zu bilden, spricht gegen eine
direkte Anwendung als Verfahren zur Aufbereitung von Giille.

Mit Bezug auf den Ressourceneinsatz und den Energiebedarf zur Produktion oder Umwand-
lung von Flockungsmitteln, sind die Verfahren der Flockung und Féllung insbesondere dann
nicht gerechtfertigt, wenn etwa bei Stromungsgeschwindigkeiten von 3,5 m/s im Retentat-
kreislauf der Ultrafiltration die Flocken wieder zerstort werden. Die hohen Stromungsge-
schwindigkeiten sind durch die fehlende Trennqualitét der gewéhlten Vorfiltrationsverfahren
begriindet (ARNOLDY, 2007). Teilweise werden Flockungsmittel aber auch nur eingesetzt,

um die Vorfiltration selber in der Effizienz zu unterstiitzen.
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3.3 Strippung und Eindampfung

Das in der Aufbereitung von Giille vereinzelt angewendete Verfahren der Strippung, oder
allgemein jeder Prozel der Eindampfung, hat den Zweck, leichter fliichtige Substanzen aus
einer Losung freizusetzen, um an fraktionierte Diingekonzentrate zu gelangen. Die Fraktio-
nierung erfordert als Medium meist Wasserdampf und einen hohen Energieeinsatz. Um die
notigen pH-Werte der einzelnen Riickgewinnungs- oder Trennprozesse zu erfiillen, ist der
zusitzliche Einsatz von chemischen Betriebsmitteln erforderlich. Obwohl bis zu 99% des
Ammoniums aus der Giille zuriick gewonnen werden kénnen (HERSENER et al., 2002),
ist das Verfahren der Strippung wegen dem verhéltnisméflig hohen Apparate- und Bedien-

aufwand fiir innerbetriebliche Anlagen in den vorgegebenen Systemgrenzen nicht umsetzbar.

3.4 Separation

Den Verfahren der Separation zur Aufbereitung von Giille sollen alle Technologien zu-
geordnet werden, die im wesentlichen eine Siebfunktion erfiillen und eine Trennung von

Fliissigkeit, sowie Feststoff zur Aufgabe haben.

3.4.1 Bogensieb und Schwerkraftfilter

In der mechanischen Filtration ist das Bogensieb als Trennverfahren der iibergeordneten

Gruppe des Siebklassierens zuzuordnen.

Zulauf

Zulauf

L
Ablauf

el //L—_;" Ablauf

Feststoff

Abb. 27: Statisches Bogensieb als Schwerkraftfilter, Haase Abwassertechnik GmbH



48 STAND DER TECHNIK

Die Rohgiille wird in einen eigenen Zulaufkasten der Bogensieb-Apparatur gepumpt und
flieft von dort gleichméBig iiber ein gebogenes Spaltsieb mit Hilfe der Schwerkraft ab. Dabei
verbleiben die selektiv zuriickzuhaltenden, grofieren Partikel an der Sieboberfléiche, wiahrend
sich das diinnere Filtrat unter dem Sieb ansammelt und {iber den Ablauf drucklos abgezo-
gen wird. Auch die Festphase ist am Ende des Bogensiebes kontinuierlich abzunehmen, um

Riickstauungen im Filtrationsbereich zu verhindern.

Beim Einsatz eines Bogensiebs mit 0,5 mm Spaltweite zur Giilleaufbereitung 148t sich fest-
stellen, dafl der TS-Gehalt der Feststoffphase hauptsichlich von der Menge der zuflieflen-
den Giille abhiingt. Mit einer Durchsatzmenge von 10 m?3/h bei 1 m Siebbreite kann der
glinstigste Trennungseffekt erreicht werden, mit Erhéhung des Zulaufs verringert sich der
TS-Gehalt bereits wieder (FLACHOWSKY et al., 1974). Somit erscheint fiir hohere Durch-

satzleistungen die Parallel-Schaltung mehrerer gleichartiger Bogensiebe sinnvoll.

MEIER (1994) nimmt Durchsatzleistungen von nur 3 m?/h fiir einzelne Bogensieb-Appa-
raturen an, mit der Bedingung, dafl die Rohgiille gleichmissig iiber die Breite des Sie-
bes zudosiert wird. Mit Siebmaschenweiten < 1 mm ergibt sich fiir Rindergiille eine Re-
duktion des T'S-Gehalts um 51,6% in der Diinngiille (Filtrat). Der Stickstoff (Nges) wird
durch die Separation um 24,5%, der Phosphor (P>0Os5) um 11,6% und das Kalium (K50)
um 23,8% gegeniiber den entsprechenden Rohgiillegehalten reduziert. Die vergleichsweise
geringe Phosphorreduktion wird durch die Bindung des Phosphors an sehr fein verteilte

organische Stoffteilchen erklart, die im Filtrat verblieben sind.

3.4.2 Siebtrommel mit Pre3walzen

Um hohere Abtrennleistungen als mit der Schwerkraft zu erzielen, wird die Anwendung
zusétzlicher Pre- bzw. Scherkréfte notwendig (Rotationssiebfilter) bzw. es kommen Vi-
brationssiebe zum Einsatz. Eine vollstidndige Abtrennung von Harnstoff, Proteinen und
Schleimstoffen ist aber auch durch diesen zusétzlichen Eintrag an Energie mit rein mecha-

nischen Trennverfahren nicht erreichbar (GUTHER et al., 1975).

Die Siebtrommel mit Preflwalzen nutzt in der ersten Sektion die Schwerkraft zur Entwés-
serung. Dann unterstiitzen gegenldufige Walzenpaare den Siebvorgang mit Prekriften in

einer 1. Stufe der Druckentwisserung, es folgen eine Auflockerung (Riickfederung) und eine
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2. Stufe der Druckentwisserung. Die Diinngiille (Filtrat) lduft am untersten Punkt der Ap-
paratur mit Hilfe der Schwerkraft ab. Eine automatische Siebreinigung erfolgt mittels einer

Biirste am inneren Umfang der Siebtrommel.

a Zufuhrung der Grobsuspension
b Schwerkraftentwisserung

¢ Druckentwisserung, 1. Stufe
d  Auflockerung, Rickfederung
¢ Druckentwasserung, 2. Stufe

f Austrag des Zentrats

£ Sicbreinigung durch Bilrste

b Siebreinigung durch Effluent
i Ablauf des EfMuents

i Uberlauf fir Grobsuspension

Abb. 28: Siebtrommel mit Prewalzen, KRAUSE, R. und AHLERS, R. (1987)

KRAUSE (1987) befinden den Durchsatz von Siebtrommeln mit 2,5 bis 35 m3/h fiir die
Separation von Giille als ausreichend und stellen eine vergleichsweise geringe spezifische
Siebfliichenbelastung (m?3/m? - h) fest. Die in den Versuchen verwendete Siebtrommel mit
einem Durchmesser von 637 mm hat eine Breite von 1000 mm (2 m? Siebfliche), die Pref3-
walzen aus Hartgummi mit einem Durchmesser von 150 mm werden mit einer Anprefikraft

von bis zu 5 kN/m betrieben.

Bei Beprobung mit verschiedenen Sieblochungsarten zeigt sich, daf ein 1,8 mm Rundloch-
sieb deutlich hohere Durchsatzraten liefert, als ein 3,0 mm Rundlochsieb, oder auch ein
Langlochsieb mit 1,1 x 20 mm. Dies 148t sich mit dem héchsten Lochanteil an der gesamten
Siebfldche fiir das 1,8 mm Rundlochsieb erkldren. Fiir Rindergiille lassen sich bei TS-Werten
mit 6 bis 12% und bei Einsatz eines 1,8 mm Rundlochsiebes, Grenzdurchsitze von 6 bis 13
m3/h erreichen. Allgemein ist der Grenzumsatz umso niedriger, je hoher der Ausgangs-TS-
Gehalt der aufzubereitenden Rohgiille ist (KRAUSE, 1987). Rindergiille erzielt bei selben
Sieblochungsarten den geringsten Grenzdurchsatz im Vergleich zu Hithner-Fliissigmist und

Schweinegiille.
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Bei einem Durchsatz von 4,5 (100% Siebbelegung) bis 6 m3/h (Grenzdurchatz) unter Ver-
wendung eines 1,8 mm Rundlochsiebes, 148t sich Rindergiille mit bis zu 27% TS-Gehalt
verarbeiten. Es ist anzumerken, dafl weiche, flockenartige Aggregate durch die hohe me-
chanische Beanspruchung zerstort werden und somit eine vorgestaffelte Flockung nicht von
Nutzen wire. Als nachteilig fiir das Siebtrommel-Verfahren, wie auch fiir das Bogensieb, ist

die notwendige exakte Dosierung des Zulaufs.

Der Abscheidegrad (), als prozentualer Anteil des im Konzentrat oder in der Diinngiille
(Filtrat) enthaltenen Néhrstoffes, bezogen auf die Rohgiille, wird bei geringen TS-Werten
vom Durchsatz nicht beeinflufit und ist gerétespezifisch. Ein hoher T'S-Gehalt der Rohgiille
verbessert den Abscheidegrad der Siebtrommel. Der Néhrstoffgehalt in der Diinngiille folgt
weitgehend nur der Massenaufteilung in die Fest- und Fliissigphase, aber nicht dem Ab-
scheidegrad (KRAUSE, 1987). Bei Rohgiille mit niedrigen T'S-Werten (5,7%) reichert sich
Phosphor signifikant im Konzentrat an, withrend NH;, Nges und K dhnlich den Gesamt-

massen aufgeteilt sind.

Ab Durchsiitzen > 6 m?/h iibersteigt der zum Betrieb notwendige Leistungsbedarf die Leer-
laufleistung der Siebtrommel, der Anstieg verlduft proportional zum Durchsatz. KRAUSE
(1987) gibt spezifische Energiebedarfswerte von 0,15 bis 0,18 kWh/m? fiir das Verfahren

an, wobei sich diese Werte bei hohen Trockensubstanzgehalten sogar noch verringern.

3.4.3 Schneckenpresse

Die Schneckenpresse bzw. Siebschnecke driickt mit einer Schnecke Rohgiille entlang ei-
nes Siebkorbes gegen eine Stauklappe. Diese ist mit einem unterschiedlichen Widerstand,
im Verhéltnis zum TS-Gehalt des Feststoffes, verdnderlich einstellbar. Die Diinngiille wird
unter dem Sieb aufgefangen und der Feststoff am Ende des Siebkorbs ausgetragen. Die
Siebstrecke wird in eine Trennzone im Bereich des Zulaufs der Rohgiille und in eine Ent-
wasserungszone bzw. Verdichtungszone im Anschlufl an die Trennzone unterteilt.

Die Abtrennleistung der Schneckenpresse fiir Schweinegiille betrigt 33,5%, fiir Rindergiille
stellt sich ein T'S-Gehalt von 30,8% in der Feststoffphase ein. Diese Werte werden auch
erreicht, wenn der Zulauf mit Rohgiille vergleichsweise geringe Trockensubstanzgehalte auf-

weist (Verdiinnung) (MEIER, 1994).
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Mit einer Spaltenweite von 0,75 mm liegt der Durchsatz bei 3 bis 7,5 m3/h, mit hoch ecinge-
stelltem Presswiderstand wird eine Volumenreduktion von 6 bis 8% erreicht. Der Stickstoff
(Nges) wird durch das Pressen um 12,7%, der Phosphor (P,O5) um 10,3% und das Kalium
(K20) um 4,2% gegeniiber den Rohgiillegehalten reduziert (MEIER, 1994).

Uberlauf

Zulanf 1

~ Entwiisserung

Feststoff

Ablauf

Abb. 29: Schneckenpresse mit Stauklappe, Rohren- und Pumpwerk Bauer GmbH

SCHRODER (2009) gibt fiir eine Schneckenpresse eine regulire Entwisserungsleistung mit
24% an, die sich durch Zugabe von Flockungsmitteln noch auf 27,30% erhohen 148t. Um fiir
den Separationserfolg giinstige Flockenstrukturen zu erzeugen, ist die Art und der Uberga-

bepunkt von Konditionierungshilfsmitteln von Bedeutung.

In Kombination mit einem vorangestelltem Bogensieb stellen GUTHER et al. (1975) fest,
daf} der effektive Abscheidegrad von Rohfasern mit der Schneckenpresse nur um 2,8% ge-
geniiber dem TS-Riickhalt des Bogensiebes verbessert werden kann, und der TS-Gehalt
der Feststoffphase etwa doppelt so hoch ist, wie bei vergleichbaren Versuchen mit einer

Dekantierzentrifuge.

3.4.4 Dekantierzentrifuge

Die Dekantierzentrifuge basiert auf dem Prinzip der Fliehkraftsedimentation, die Absetz-
bewegung von Teilchen erfolgt unter der Einwirkung der Fliehkraft. Die Rohgiille als Sus-
pension liegt als Fliissigkeitsring an einer rasch rotierenden Trommelwand an, nach einer
Beschleunigungsphase der Zentrifuge besteht zwischen Fliissigkeitsring und Trommelwand

keine Relativgeschwindigkeit (HEMMING, 2004).
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Der Dekanter bzw. die Dekantierzentrifuge sind horizontal arbeitende Vollmantel-Schnecken-
zentrifugen, bei denen iiber einen schnell rotierenden Mantel die Fliissigkeit abgeschleudert
wird, wiahrend im Inneren des Mantels, eine sich langsam drehende Schnecke den abfiltrier-
ten Feststoff entlang des Mantels sammelt und nach vorne zum Austrag beférdert. Beschickt

wird die Dekantierzentrifuge mittig zu Mantel und Schnecke iiber ein Einlaufrohr.

rotierender Behilter

rotierende
Schnecke

Zulauf =

Ablauf Feststoff

Abb. 30: Vollmantel-Dekantierzentrifuge, SCHWISTER, K. und LEVEN, V. (2014)

Als Kenngrofen fiir die Trennung von Suspensionen mit Zentrifugen sind die Absetzge-
schwindigkeit und die Schleuderzahl von Bedeutung. Die Schleuderzahl ist eine dimensions-
lose Kenngréfle, die das Verhéltnis von Zentrifugalbeschleunigung zur Fallbeschleunigung
beschreibt und vom Drehradius abhéngt. Zentrifugen mit gleicher Schleuderzahl und Geo-

metrie erzielen vergleichbare Trennwirkungen (HEMMING, 2004).

Insbesondere fiir den Einsatz von Dekantern bei der Separation von Giille lohnt es sich,
die Korngrolenverteilung von Rindergiille zu beachten: KREISS (1978) stellt fest, dal 75%
aller Feststoffpartikel alleine dem Korngroflenbereich 0,8 bis 2,0 ym zuzuordnen sind. De-
kantierzentrifugen sind fiir Einsatzbereiche mit Partikelgréfien von 5 bis 50.000 pgm und
Feststoffgehalten im Zulauf von 5 bis 60 Vol-% vorgesehen (BEYER et al., 2004). Durch

den Sandanteil in der Rohgiille?? besteht eine hohe VerschleiBneigung.

SCHRODER (2009) gibt fiir einen Dekanter die regulire Entwiisserungsleistung mit 21,20%
an. Die Durchsatzleistung entspricht Werten von 9,5 m3/h, bei einem spezifischen Energie-
bedarf von 1,6 kWh/m?. Der Stickstoff (Nyes) wird durch das Dekantieren um 16,9%, der
Phosphor (P,05) um 27,1% und das Kalium (K20) um 15,7% gegeniiber den entsprechen-
den Rohgiillegehalten reduziert (MEIER, 1994).

22hesonders bei Weidebetrieb
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3.4.5 Wendelfilter

Der Wendelfilter ist ein vertikal arbeitender Fest-Fliissig-Separator, der durch einen Feinst-

filter (100 um) hohere Abscheideraten erreichen soll, als bei Filterpressen technisch méglich.

Die Rohgiille wird durch eine rotierende, vertikal angeordnete, Wendel aus dem Zulauf am
Boden der Apparatur aufgenommen und nach oben transportiert. Die Wendel ist von einem
fein gelochten Filterrohr umgeben, an dem wihrend des Aufwértstransports die Diinngiille
abfiltriert wird. Die Filtration wird dabei durch die Saugwirkung einer Ablaufpumpe unter-
stiitzt, durch deren Vakuumregelung direkt der Trockensubstanzgehalt der Feststoffphase
beeinfluBbar wird. Es sind dabei TS-Werte im Feststoff bis 30%23, mit einem Durchsatz von

max. 2 m3/h und einer Wendel-Antriebsleistung von 0,75 kW, erreichbar.

Zulauf

Abb. 31: Schnitt durch einen vertikal wirkenden Wendelfilter, Klass Filter GmbH

Der Trockensubstanzgehalt im Feststoff kann beim Wendelfilter durch eine unterschiedliche
Anzahl an Wendelziigen (2,3 und 5) bzw. Wendelformen, eine jeweils andere Wendelstei-
gung (25 bis 40 Grad) und durch die Frequenzsteuerung (20 bis 60 Hz) des Wendelmotors
beeinfluft werden. Das Filterrohr ist mit 80 ym und mit 100 pm Sieblochung einsetzbar.

23Herstellerangaben - KLASS Filter
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WETTER et al. (2011) geben fiir den Wendelfilter eine mégliche Entwésserungsleistung
von bis zu 51% an. Der Stickstoff (/Vyes) wird durch die Aufbereitung mit dem Wendelfil-
ter um 36,5%, der Phosphor (P205) um 54,6% und das Kalium (K20) um 30,9% gegen-
iiber den entsprechenden Rohgiillegehalten reduziert. Es zeigt sich auflerdem, daf} sich die
Nihrstoff-Abscheidegrade bei Rindergiille in einem Beobachtungszeitraum von 70 Tagen
nur geringiigig verdndern. Die Biogasertrége halbieren sich allerdings bereits nach 7 Tagen.
Eine Aufbereitung mittels Separation egalisiert bilanziell die Biogasverluste, die durch die

Lagerung entstehen.

3.4.6 Allgemeine Uberlegungen zur Separation von Giille

Die Leistungsdaten der beschriebenen Separations-Verfahren kénnen nur als Orientierung
dienen, da zum einen die technologischen Eigenschaften der Rohgiille unterschiedlich und
nicht konstant sind, sowie die Verwertung in den jeweiligen Versuchen mit nicht nachgewie-
senen Lagerzeiten des Fliissigmists erfolgt ist. Zudem liefern verschiedene T'S-Ausgangswerte
und differerierende Fiitterung des Milchviehs, sowie unbekannte Voraufbereitungsschritte
(Homogenisieren) und unterschiedliche Dichten bzw. Viskositdten eine zu unsichere Basis,

um zu einer einheitlichen Bewertung von Separationsverfahren gelangen zu kénnen.

AHLERS (1987) beschreiben anwendbar fiir alle Verfahren cine Systematik fiir das Se-
parieren von Fliissigmist, ausgehend von der stofflichen Bewertung von Giille. So wird die
Dispersionsphase mit den gelosten Stoffen als Haupttréiger der organischen Substanzen
identifiziert. In ihr sind neben Futter-, Stroh- und Einstreuresten auch Haare, Federn und
Fasern enthalten, an die N&hrstoffe gebunden sein kénnen. Ist ein hoher Feststoffanteil zu
verarbeiten, ist auch von einem hohen Nahrstoffanteil auszugehen.

Insbesondere langfaserige Stoffe stellen fiir die Separationstechnik eine Herausforderung
dar. Da sie die schwer auflésbaren Schwimmschichten ausbilden, ist das Homogenisieren
mit Rithrwerken und zusétzlichem Energicaufwand erforderlich. Auch bei Relativbewegun-
gen zwischen Giillesuspensionen und Siebfléchen ist es langfaseriges Material, das durch eine
parallele Bewegung zur Siebfliche Verstopfungen hervorruft und durch ein Umorientieren
sogar das Sieb passiert. Dabei konnen Scherkréifte das Material unbeabsichtigt zerkleinern
und das Trennergebnis signifikant beeinflussen. Langfaserige Inhaltsstoffe sind auch der ur-

sichliche Grund fiir Verstopfungen (AHLERS, 1987).
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Ein allgemein giiltiger Vergleich der Separations-Verfahren ist nur moglich, wenn neben
gleichartiger, stofflicher und energetischer Bewertung auch die selben Begrifflichkeiten an-
gewandt werden. Neben dem Abscheidegrad (n,) als Massenverhiltnis und dem Durchsatz
als Anlagengrofie, werden in der Bewertung von Verfahren der Separation auch der Trenn-

grad, die Trennschdrfe und die Sieblinie verwendet (AHLERS, 1987).
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Abb. 32: Abscheidegrad in Abhéngigkeit von Siebmaschenweiten, HEGG, R.O. et al. (1981)

Der Trenngrad stellt eine Verhéltniszahl zwischen Parametern gleicher Merkmalklassen fiir
Suspensionen (Rohgiille) und Zentrate (Feststoffe, Konzentrat) dar. Bsp. : In der Rohgiil-
le ist die Korngrofle von 1,5 bis 2,0 um zu 13,72% vertreten, 7,42% der Inhaltsstoffe von
Schweinegiille sind im gleichen Fraktionsbereich im Filtrat durch eine Dekantierzentrifuge

abgeschieden worden (KREISS, 1978). Daraus resultiert ein Trenngrad von 54%.

Die Trennschdrfe charakterisiert jene Teilmenge an Korngréflenverteilung, die nach dem

Trennen sowohl im Konzentrat (Feststoffe), als auch im Filtrat vorkommyt.

Die Sieblinie bildet den Siebdurchgang in M.-% von Korngrofen-Fraktionen in Abhéngigkeit
von normierten Siebmaschenweiten bzw. Lochweiten ab. Damit kénnen die Korngréflenver-

teilungen der Ausgangssuspension, der Konzentratphase und des Filtrats verglichen werden.

AHLERS (1987) stellt einen Beurteilungsleitfaden von Stoff-, Gerite- und Einstellpara-
metern fiir Separatoren zur Verfiigung, der hinreichend eine Festlegung der erforderlichen
Verfahrenstechnik gestattet. Zusétzlich sind aber auch die Pflanzenvertraglichkeit, die Infil-

trationsgeschwindigkeiten im Boden und die Standzeiten der Apparaturen mit zu beurteilen.
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HJORTH et al. (2010) reihen die Separationsverfahren fiir Giille, wenn mdoglichst hohe
Abscheideraten an Trockenmasse und Phosphor (P>Os), aber auch von Stickstoff (Nyes)

bzw. NH] das Aufbereitungsziel sein sollen, wie folgt:

Fliehkraftabscheidung > Sedimentation > Schwerkraftfiltration > Filtration unter Druck

Die druckbeaufschlagte Filtration ist demnach als Verfahren zu bevorzugen, wenn das Auf-
bereitungsziel eine moglichst hohe Nihrstoffweitergabe von der Vorfiltration (Separation)
an die Membranfiltration sein soll. Durch die Separation werden dann idealerweise Inhaltss-
toffe der Rohgiille abgetrennt, an denen moglichst geringe Néhrstoffmengen anhaften oder
von diesen gebunden werden, und die den Trennvorgang der Membranfiltration negativ be-
einflussen (Verblockungen). Es ist also bei der Vorfiltration zu beachten, dafl zunéchst alle
Faserbestandteile der Rohgiille abzutrennen und dauerhaft als Feststoffe aus dem Aufberei-
tungskreislauf auszuschleusen sind. Unter dieser Mafigabe und entsprechender Verfahrens-

fithrung kann auch ein Hydrozyklon fiir eine Separation von Giille geeignet sein.

3 > Ablauf ‘ A
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Abb. 33: Hydrozyklon mit Aulen- und Innenwirbel, WAYNE F. Carr. (1971)

Im Hydrozyklon findet im Unterschied zu den bisher genannten Separationsverfahren nur
eine gemdfigte Verdichtung von Material statt, da durch die gegenlaufig ausgebildeten Wir-
bel Partikel mit hoherem spezifischen Gewicht solange in Bewegung gehalten werden, bis
sie im Konzentratablauf abgezogen werden kénnen. Im Unterlauf des Hydrozyklons dreht
der Wirbel um und transportiert die Fraktion mit geringerem spezifischen Gewicht zum

oberen Ablauf des Hydrozyklons.
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PIETERS et al. (1999) beproben einen Hydrozyklon mit unbehandelter Schweinegiille, die
einen TS-Gehalt von 1,5 bis 2,0 % aufweist. Bei einem Zulauf von 15 m3/h Rohgiille,
kann der TS-Gehalt auf 8% erhoht und ein Feststoffgehalt von 30% im Konzentrat erreicht
werden. Auch SHUTT et al. (1975) beschreiben in ihren Versuchsergebnissen einen TS-
Gehalt von 8,4% und einen Feststoffgehalt von 26,5% im Konzentrat. Die Schweinegiille ist
mit einem 1,0 mm Sieb voraufbereitet. Zum Einsatz kommt ein Hydrozyklon mit 76 mm

Durchmesser und einem 6 Grad-Spitzkegel.

Die geringe Aufkonzentration von Feststoffen durch einen Hydrozyklon stuft das Verfah-
ren als wenig verwendungsfihig fiir die Aufbereitung von Giille ein. Mit der Zielstellung,
das Konzentrat als Produkt vorzugeben und das Verfahren fiir die Abtrennung von lang-
faserigen Inhaltsstoffen mit geringerem spezifischem Gewicht der Rohiille anzuwenden, ist
ein Kinsatz bei der Separation von Rindergiille aber denkbar. Dies erfordert eine Verdiin-
nung der Rohgiille und eine zusétzliche, dem Hydrozyklon vorgeschaltete Separationsstufe
(Grobsieb). Durch die Kosten des Wasserzusatzes, einen zusétzlichen Verfahrensschritt der
Siebung und der notwendigen Druckbeaufschlagung des Zulaufs zum Hydrozyklon scheidet
diese Verfahrenskombination fiir die weitere Bewertung oder Verwendung als Vorfiltration

aus.

FORD (2002) fiithren in ihrer Literaturstudie noch weniger gebrduchliche Separationsver-
fahren wie etwa ein Sieb-Férderband, bei dem Mitnehmer aus einer Vorlage die Rohgiil-
le auf einer schiefen Ebene iiber ein Sieb transportieren und dabei entwissern. Auch die
Rollen-Presse oder die Riemen-Presse, vom Arbeitsprinzip vergleichbar mit der Preffwalzen-

Siebtrommel, kommen fiir die Separation von Giille vereinzelt zum Einsatz.

Prefiwalzen
Riemen JH Zulauf fﬂ 4m
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Abb. 34: Sieb-Forderband und Riemen-Presse, FLEMING (1986), MOLLER et al. (2000)
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Fiir die innerbetriebliche Verwendung kann der Kantenspaltfilter eine Alternative zu den
bisher genannten druckbeaufschlagten Separationsverfahren sein. Der selbstreinigende Kan-
tenspaltfilter besteht aus einem Ober- und Unterteil mit Schnellspannbiigel. Die Filtration
erfolgt von auflen nach innen, wobei ein Spaltrohrzylinder (Lochdimension > 35 mum)
iiber einen Getriebmotor gegen einen feststehenden Schaberkorb mit Abstreifer (Feststoffe)
bewegt wird. Im Inneren des Spaltrohrzylinders sammelt sich das Filtrat, der separierte
Feststoff wird im Unterteil mit dem Systemdruck (ca. 3 bar) und einen Kugelhahn diskon-
tinuierlich abgelassen. Optional kann dieser Vorgang auch mit einer Differenzdruckiiberwa-

chung automatisiert werden.

Ablauf
; . 1 ; L Spaltrohrzylinder
Abstreifer
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Abb. 35: Selbstreinigender Kantenspaltfilter, Apic Filter GmbH

Ein wesentlicher Vorteil des Kantenspaltfilters ist die kontinuierliche Arbeitsweise. Durch
den austauschbaren Spaltrohrzylinder mit unterschiedlichen Lochdimensionen und -formen
kann eine Voranpassung an die Inhaltsstoffe von Suspensionen erfolgen, um einen moglichst
hohen Durchsatz zu erzielen und um auf andere vorgeschaltete Aufbereitungsschritte ver-
zichten zu konnen. Im Betrieb mit Gérschlamm hat sich der Einsatz eines Kantenspaltfilters
nicht bewéhrt (BAIER et al., 2014). Vom Gérschlamm ausgehende Gase durchflieBen den
Kantenspaltfilter und sorgen fiir Druckschankungen in einer nachgeschalteten Membranfil-
tration. Zudem bietet das Verfahren keinen ausreichenden Abtrenngrad und der Durchsatz

bei Gérschlamm ist gering, auflerdem besteht hoher Reinigungsbedarf.
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Fiir die Auswahl von Separationsverfahren fiir Fliissigmist sind die chemisch-physikalischen
Zusammenhénge von Nahrstoffabscheidegrad, Partikelabscheidegrad, sowie T'S-Gehalt und
Konzentration entscheidend. Bei vorwiegend partikelgebundenen Néhrstoffen besteht zwi-
schen dem Néahrstoffabscheidegrad und dem Partikelabscheidegrad ein direkter Zusammen-
hang. Der Trockensubstanzgehalt des Fliissigmists bestimmt dabei die Konzentration der
partikelgebundenen Nihrstoffe, eine Anderung korreliert mit den absoluten Massen der
Nahrstoffe. Somit sind nur Partikelabscheidegrad und TS-Gehalt der abgetrennten Fest-
stoffe fiir die Néhrstoffgewichtung bestimmend (BIHLER et al., 1997).
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Abb. 36: TS/Nahrstoffkonzentrationen von Schweinegiille, BIHLER, J. et al. (1997)

Mit steigendem Trockensubstanzgehalt zeigt sich bei Phosphor und organisch gebundenem
Stickstoff deutlich, eine stetig zunehmende Konzentration in den Feststoffen. Die im Di-
gramm eingezeichneten Geraden von P und N H4 — N verbinden berechnete Datenpunkte
einer Modellierung, die sich auf die Kenntnis der Bindungsverhéltnisse und Nahrstoffkon-
zentrationen der Rohgiille stiitzt. Mit einer Nahrstoffbilanzierung lassen sich die Nahrstoff-
konzentrationen in Abhéngigkeit von TS-Gehalt und Partikelabscheidegrad fiir die Feststoff-
und Diinnphase nédherungsweise vorausberechnen (BIHLER et al., 1997).

Der Gesamtphosphorgehalt (Pys) kann analytisch durch 0,45 ym Membranen in einen par-
tikuldren, an Sedimente gebundenen, und einen Anteil aus geldsten und kollodialen Partikeln
aufgetrennt werden (BOEHLER, 2008). Eine Separation mit einer Trennschérfe > 0,45 pm

ist somit erforderlich, um P.s an die Membranfiltration weitergeben zu kénnen.
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3.5 Vergirung und Kompostierung

Die Vergdrung bezeichnet den Abbauprozess von biogenem organischem Material unter an-
aeroben Bedingungen. Bei der Faulung unter Luftabschlufl entstehen néhrstoffreiche Gér-
produkte (Biogasgiille) und Biogas als methanhaltiges Gasgemisch. Erfolgt jedoch der Ab-
bauprozess in aerobem Milieu, besteht eine Kompostierung, hierbei werden unter Beliiftung

Kompost (Rotte), Wiarme und ein COs-reiches Gas gebildet (WILKEN et al., 2013).

Mit der Zielstellung, Rindergiille als Rohstoff bzw. Ausgangssubstrat ohne Kofermente und
Zusétze zu verarbeiten, wird hier nur auf die Monovergdrung von Fliissigmist eingegangen.

Durch den Vergérungsvorgang éndern sich die Stoffkennwerte von Rindergiille:

Tab. 2: Anderung der Stoffkennwerte durch Vergirung

vor Vergirung kg/m® nach Vergirung kg/m?

TS-Gehalt 90,2 78,7
0oTS-Gehalt 72,8 59,2
Nyges 2,7 2,7
NH4-N 0,9 1,1

nach KORIATH et al. (1985)

Auch ROSCHKE (2006) beschreiben eine Anderung der Nihrstoffgehalte bei der Umset-
zung von Rindergiille in einer Vergéirung. Bezogen auf die jeweilige Trockenmasse ergeben
sich fiir den Gérrest im Vergleich zur Rindergiille Steigerungen der Néhrstoffwerte: Ny
(46%), P205 (32%) und K20 (17%). Fiir MgO wird keine Verédnderung angegeben. Dafiir
sind aber auch die Schwermetallgehalte (Pb, Cd, Cr, Ni, Hg und Zn) im Gérrest hoher als
im Ausgangsstoff Rindergiille, die Ausnahme hierbei bildet Cu.

Um die Vergdrung von Giille ertragsstabil in innerbetriebliche, dezentrale Aufbereitungs-
verfahren einordnen zu konnen, ist die Begrenzung der Standort-Leistung mit 75 kW
(EEG2014, 2015) hinsichtlich der Wirtschaftlichkeit zu beachten. Einer Vergiitung von 23,73
Cent/kWh fiir die dezentrale Erzeugung von Strom, stehen der spezifische Eigenbedarf an
Prozesswirme mit 66 kWhyy, /m? pro Jahr?* und der elektr. Energiebedarf mit 158 kWh,;
pro Tag gegeniiber (BESGEN, 2006).

24Beschickung der Anlage nur mit Rindergiille



MATERIAL UND METHODEN 61

4 Material und Methoden

4.1 Pilotanlage

Im folgenden wird die Auslegung, der Aufbau und die Funktionsweise einer Pilotanlage zur

Aufbereitung von Rindergiille, sowie deren Instrumentierung beschrieben.

4.1.1 Schema und Anlagengruppen

Durch den, auf einen dezentralen Anlagenbetrieb bezogenen Einsatzzweck, ist der Appara-
teaufwand gering gehalten. Die gewéhlte Anlagenausriistung bzw. -instrumentierung orien-

tiert sich am Versuchsbetrieb und kann bei produktiven Anlagen reduziert werden.

Abb. 37: PI-Diagramm der Pilotanlage, eigene Darstellung

Die Pilotanlage besteht im wesentlichen aus den nachfolgenden drei Anlagengruppen:
(1) Vorfiltration mit Beutelfilter [F1]
(2) Retentat-Kreislauf mit Arbeitstank [B2] und Membranfiltration [F2]

(3) Permeatabgabe und Spiilung iiber den Spiiltank [B3]

Die Hydropresse [A0], die Feed-Pumpe [P1] und die Vorlage-Tanks fiir Rohgiille bzw. Diinn-

giille [BO, B1] sind eigenstindige Anlagenkomponenten und nicht Teil der Pilotanlage.
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Ein eigens gefertigtes Bodenstiick in der Anstrémung des Membranmoduls ist Teil und An-
schluBBpunkt einer Gasspiilung [X2], mit der die Auswirkungen auf das Standzeitverhalten
bei Gasbeaufschlagung der Ultrafiltration untersucht wurden. Im Versuchsverlauf wurde es
notwendig, die Pilotanlage mit einem Kiihlaggregat [W2] im Retentatkreislauf zur Tempe-

raturkompensation des Warmeeintrags der Anlagenkomponenten, zu erweitern.

4.1.2 Spezifikation der Ultrafiltration

Als Ultrafiltration [F2] sind Mehrkanalrohre des Herstellers TAMI Industries zur Anwen-
dung gekommen. Die Titandioxidrohre sind in einem Edelstahlmodul mit Kopfdichtungen
aus EPDM fixiert und iiber ein Clamp-Spannringsystem mit dem Rohrleitungssystem der
Anlage verbunden. Durch Konstruktion, Dichtungssystem und Stromungsfithrung, werden
Retentat und Permeat, unabhéngig voneinander, mit ihren Kreislaufen gekoppelt. Nachfol-

gende Hersteller-Angaben spezifizieren die Ultrafiltration:

Abb. 38: Angewandte Kanalgeometrien, TAMI Deutschland

Membranmaterial ZrO4 - Ti09
MWCO 150, kDa
300 kDa
Kanalgeometrie 8 Kanile x 6,0 mm hydr. Durchmesser, A = 0,2 m?

39 Kanile x 2,5 mm hydr. Durchm., A = 0,5 m?

Trégerrohr-Durchm. 25 mm
Trégerrohr-Linge 1.178 mm
Betriebsdruck max. 10 bar

Chem. Besténdigkeit pH-Wert 0 bis 14
Prozefitemp. max. 350°C

Bei Bestiickung mit bis zu 99 Stk. Titandioxidrohren, stehen Filterfliichen mit bis zu 49,5

m? je Membranmodul zur Verfiigung.
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Um die Leistungsfahigkeit der Keramikmembranen zu erhalten, werden vom Hersteller fiir

die Regenerierung folgende Empfehlungen gegeben:

Dampfsterilisierung 121°C, 30 min.
Reinigung (Standard) Basisch NaOH: 15 g/1 - 85°C
Sauer HNOg3: 5 ml/1 - 50°C
Dampfsterilisierung: 121°C - 30 min
Reinigung (stark) Basisch NaOH: pH = 14 - 85°C
Sauer HNOj3: pH = 0 - 50°C
H205: 21073 V/V
NaOCl: 300 ppm Cl
FEisenverschmutzungen Oxalséure: Konzentration 10 -20 g/1

bei 50 - 60°C, Zeitdauer 15 - 30 min

Die Anzahl der Kanile je Titandioxidrohr wirkt sich auf das Uberstrémvolumen und den
Druckabfall aus. Fiir eine Stromungsgeschwindigkeit von 1 m/s, einer Viskositéit des stro-
menden Mediums von 1 cP und einer Medientemperatur von 25°C, empfiehlt der Hersteller
ein Uberstromvolumen von 0,90 m3/h = 15,0 1/min fiir ein 8-Kanalrohr bzw. 0,75 m?/h
= 12,5 1/min fiir ein 39-Kanalrohr. Durch diesen geringen Unterschied in der Anstromung
wurde auf die Beprobung eines 23-Kanalrohrtyps mit 0,86 m®/h = 14,3 1/min verzichtet.

Der erwartete Druckabfall kann iiber das Diagramm des Herstellers bestimmt werden:

I,lill'] 3,5 T
| | |

25 |

15 ; I

1

5,5 6

[m/s]
Abb. 39: Druckabfall in Abhéngigkeit der Stromungsgeschw. - 8/39 Kanile, TAMI Industries

Der tatséichliche Druckverlust wurde tiber die Druckmefgeritepaare vor und nach dem UF-

Modul, analog [PI1A], [PI2A], sowie digital [PI1], [PI2], ermittelt.
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4.1.3 Dimensionierung der Verrohrung

HORNIG (1982) stellt spezifische Kennwerte (k und n) fiir Rindergiille mit TS-Gehalten von
3 bis 15% zur Verfiigung und empfiehlt fiir Druckverlustberechnungen eine Dichte p = 1.025
kg/m? anzunehmen. Mit Kenntnis von Rohrléinge 1 und Volumenstrom V, sowie einem vor-
her ndherungsweise ermittelten Druckverlust Ap, kann der erforderliche Rohrdurchmesser

fir den Transport von Giille berechnet werden:

1
g 6 .n 2\ k-l V]I
( n+ > . ] (45)

dO’I":
Hoh [77” n Ap

Aufgrund der kurzen Rohrstrecken und der reduzierten T'S-Gehalte durch die Vorfiltrati-
onsschritte, wird die spezifische Ermittlung von Rohrdurchmessern fiir den Giilletransport
in der Pilotanlage nicht angewendet.

Die in den Vorversuchen festgestellte max. Anstrémung von 11,5 1/min und die Begrenzung
der Stromungsgeschwindigkeit auf max. 1 m/s wurden fiir die Betriebsfithrung der gegen-
standlichen Pilotanlage iibernommen. Als max. Druck fiir die Auslegung der Komponenten
wurde 4 bar Uberdruck (pe) angenommen. Fiir dic Auslegung der Rohrleitungen wurden
die Uberstréomungsvolumina der 8-Kanal- und 39-Kanalgeometrien zugrunde gelegt:

Qsk _15,01/min
 1m/s

Agi = = 250,00 mm? (46)

. QggK . 12,5 l/mm

A
39K Tm/s

= 208,33 mm? (47)

Aus den Stromungsquerschnitten ergeben sich rechnerisch Innendurchmesser von 17,84 mm
bzw. 16,29 mm. Um die vorgegebene Strémungsgeschwindigkeit trotz hydraulischer Wider-
stdnde einhalten zu konnen, ist die Verrohrung mit grofleren Durchmessern einer entspre-
chenden Rohrdimension auszufithren. Gem&f8 DIN 2440 wire somit ein 3/4 Zoll-Stahlrohr
mit einem Innendurchmesser von 21,60 mm und einer Nennweite (DN) 20 ausreichend. Be-
dingt durch die Anschlufidimensionen des UF-Moduls aber, sowie eine mégliche Minderung
der Eigenerwérmung im Betrieb, wurde fiir den Retentatkreislauf als Rohrdimension 1 Zoll
mit einem Innendurchmesser von 27,20 mm und einer Nennweite (DN) 25 gewahlt. Damit
ergibt sich fiir eine 1 Zoll-Verrohrung, und eine festgelegte Stromungsgeschwindigkeit von
1 m/s, ein Volumenstrom (Qef), der ein Dimensionierungskriterium fiir die Auslegung der

Kreislaufpumpe darstellt:

Qeff = Arzon v =581 mm? - 1m/s = 34,86 1/min (48)
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4.1.4 Auslegung der Kreislauf-Pumpe

Die Kreislaufpumpe [P2], bzw. die auch als Redundanz nutzbare Spilpumpe [P3], erfordern
die Bereitstellung cines Volumenstroms von min. 35 1/min und eines max. Uberdrucks von
4 bar. Der in der Pilotanlage eingesetzte Pumpentyp stellt diese Leistung zur Verfiigung,
bei einem vordefinierten Standarddurchflufl von 11,5 1/min steht ein Betriebsdruck von 4,6
bar zur Verfiigung. Die zu erwartenden Druckverluste, im wesentlichen durch Armaturen,
Sensoren und Kriimmer bedingt, werden mit 20% abgeschéitzt, womit immer noch ein Druck

von ca. 3,7 bar eingangsseitig am Membranmodul ansteht.

Die Kreislauf- bzw. Spiilpumpe sind Kreiselpumpen und lassen sich durch eine lineare Pum-

penkennlinie charakterisieren:
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Abb. 40: Kennlinie von Kreislauf- und Spiilpumpe, Zuwa GmbH

Die Pumpenanschliisse fiir die Saug- und Druckseite sind mit 1 Zoll dimensioniert. Kreislauf-
und Spiilpumpe nehmen max. 0,75 kW an elektrischer Leistung auf und stehen nur abwech-

selnd in Betrieb.

4.1.5 Retentatkreislauf, Arbeitstank und Spiiltank

Mit dem Ziel ca. alle 10 min eine komplette Umwélzung des Kreislaufvolumens zu erreichen
und geniigend Rauminhalt fiir eine Verdiinnung des Feeds zu schaffen, wird ein Volumen
von 100 1 im Arbeitstank [B2] (Kreislaufvorlage) benétigt. Ein Freibord mit einer Héhe von
max. 90 mm gewihrleistet den freien und drucklosen Zulauf von Permeat-, sowie Kreislauf-

wasser, und erhoht das Volumen des Tanks auf 110 1.
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Die Breite der Pilotanlage soll die Frontbreite eines im Rahmen integrierten Norm-FElektro-
schranks mit 600 mm nicht {iberschreiten, damit ergibt sich fiir den Arbeitstank eine Hohe
von 412 mm und eine Tiefe von 425 mm. Der Spiltank [B3] stellt ein Volumen von 72 1,

mit den Abmaflen 600 (B) x 600 (H) x 200 (T) mm, zur Verfiigung.

4.1.6 Gasspiilung mittels Druckgasflaschensystem

Die Gasspiilung [X2] der Ultrafiltration zur Standzeiterhhung erfolgte durch Einblasen von
Argon 5.0 iiber ein neu entwickeltes Bodenstiick im Retentat-Zulauf des UF-Moduls:

ﬁ Membran

Permeat

I3 Gas
eintritt

Retentat

Abb. 41: Schnitt durch Anschlu-Bodenstiick fiir Gasspiilung der UF, eigene Darstellung

Mit einem 50 1-Druckgasflaschensystem wird verdichtetes Argon 5.0 UN 1006, mit einem
Flaschendruck von 200 bar, iiber einen Druckminderer mit 10 bzw. 16 bar bereitgestellt.
An vier, jeweils um 90 Grad versetzt angeordneten, Schlauchkupplungen stromt dann das
Gas iiber Steckschlduche (blau) mit einem Durchmesser von 8 mm in den Innenraum des

Anschlufibodenstiicks der Ultrafiltration:

Abb. 42: Zulaufrohr und Inneneinbauten ohne/mit UF-Bodenstiick, eigene Darstellung
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Durch Feineinstellung des Druckminderers und mit Hilfe eines Manometers bzw. Blasenzéih-
lers wird die Abgabe an Gas so eingestellt, daf} sich ein kontinuierlicher Strom von Gasblasen

ausbildet, der nach oben aufsteigt und in einem geometrisch definierten Ringspalt austritt.

Abb. 43: Zufuhr von Gas im UF-Bodenstiick, eigene Darstellung

Die Gasblasen werden so im Retentatvolumen iiber die Membranoberflachen vertikal nach

oben gefiihrt, iiberstromen idealerweise die Membran im Grenz- bzw. Deckschichtbereich

und verlassen dann wieder im Arbeitstank den Retentat-Kreislauf.

4.1.7 Stabilisation der Kreislauftemperatur

Um die Temperatur im Retentat-Kreislauf zu limitieren und zu stabilisieren, wurde ein

Kiihlaggregat [W2] vom Typ HAAKE EK45 eingesetzt.

1 Mains switch
2 Ventilation grid front (suction side)
3 Caonnection hose 1.5 m long
4 Evaporator coll (coaling coily

made from stainless steel 18/8
11 Temperature controller with display
12 Socket for P1100 sensor

Abb. 44: Eintauchkiihler mit luftgekiihltem Kreislauf, Thermo Electron Corporation
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Mit Hilfe einer im Arbeitstank frei positionierbaren Sonde (Eintauchkiihler) kann, durch den
luftgekiihlten Kaltekreis des Aggregats, die ansteigende Temperatur des Retentat-Kreislaufs
kompensiert werden. Die elektronische Regelung (inkl. Pt100-Fiihler) erfolgt iiber einen
Arbeitstemperaturbereich von -45 bis +40°C mit einer Temperaturkonstanz von 1 - 2 °C.

Die Leistungsaufnahme bei 20°C betriigt 350 W.

4.1.8 Feed-Strom Dosierung

Um die Dosierung des Feeds aus dem Diinngiilletank [B1] oder aus externen Behéltnissen
im exakten Gleichgewicht mit dem abgegebenen Permeat zufiithren zu kénnen, wurde eine

Dosierpumpe eingesetzt.

Abb. 45: Dosierpumpe auf Diinngiilletank vor Pilotanlage, eigene Darstellung

Die Dosierleistung der Pumpe vom Typ Prominent Gamma/4-W 02216 T betréigt 16,0 1/h

bei 2 bar und 12 W Leistungsaufnahme.

4.1.9 Einsatz einer Hydropresse

In einer ersten Stufe der Vorfiltration, wurde eine Hydropresse [A0] eingesetzt, um langfa-
serige Inhaltsstoffe der Rohgiille abzutrennen. Fiir das Batchverfahren ist der Wasserdruck
einer Hauswasserversorgung als wirkende Trennkraft ausreichend, der Druck wird durch ein

automatisches Uberdruckventil auf 3 bar begrenzt.
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Der tatséchlich wirkende Wasserdruck kann am Manometer abgelesen und durch den Was-
serhahn reguliert werden. Mit dem Manometer ist es moglich, die aktuellen Arbeitszustinde

der Hydropresse zu bewerten.

Entliiftungsventil

Deckel Spannimutter

Prefikorh

Gummibslg Filterhilfsmittel

Filtrat (1) p =0 bar (2) p=3 bar

Gestell

Standful

Wasserablauf Manometer

Wasserzulanf

Abb. 46: Hydropresse zur Separation von Giille, Speidel Tank- und Behélterbau GmbH

Die Zuleitung von Wasser erfolgt tiber eine GEKA-Schnellkupplung R 0,75 Zoll und die
Ableitung iiber einen Ablaflkugelhahn mit R 0,75 Zoll Aulengewinde und Schlauchtiille. Mit
einem Fassungsvermogen von 90 1 Korbinhalt stand ausreichend Kapazitit zur Verfiigung,

um den Vorlagebehilter [B1] der zweiten Vorfiltrationsstufe diskontinuierlich mit Diingiille

zu beschicken.

Abb. 47: Filterhilfsmittel, Filtratabgabe (Spritzschutz) und Prefivorgang, eigene Darstellung
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Durch stetigen Druckaufbau, wird die Rohgiille iiber ein Filterhilfsmittel gegen die Innen-
seite eines Prefkorbs gedriickt, sodafl an der Auflenseite des Pref3korbs das Filtrat abflieen
und iiber eine Rinne abgezogen werden kann. Die horizontale Langlochperforation (20x1
mm) des Prefilkorbs ist in den Abmaflen gréfier als die Filterfeinheit des innen anliegenden
Filterhilfsmittels mit einer Sieblochung von 1 mm. Um ein gleichartiges Separationsverhal-
ten fiir alle Versuche zu erzielen, wurde der Druck unbeeinflufit solange aufrechterhalten,

bis der Filtratstrom selbststindig zum Erliegen kam.

Abb. 48: Feststoffriickstand in Hydropresse und luftgetrocknet, eigene Darstellung

Nach Abschlufl der Filtration und Druckentlastung des Gummibalgs, wurde der ca. 15 mm
dicke Feststoffkuchen vom Filterhilfsmittel manuell abgelost und nach Auflegen auf Matten
luftgetrocknet. Der so entfeuchtete Feststoff wurde dann in groflere Stiicke gebrochen und

in handelsiiblichen 1 m? Bigbags gesammelt.

4.1.10 Feed-Pumpe

Als Feedpumpe [P1] wurde eine 0,37 kW-Fikalienpumpe mit einem vorgebautem Zerhacker
eingesetzt. Die Pumpe vom Typ Rheinstrom FS 370 ist nicht selbstansaugend und wurde
daher in Kombination mit dem 1 m? Diinngiilletank [B1] iiber einen 2 Zoll Schlauch auf
Bodenniveau des Tanks angeschlossen. Uber den 1 Zoll Druck-AnschluB fithrte die Fiikali-
enpumpe mit max. 50 1/min und 1 bar Uberdruck das Feed [F] dem Vorfilter [F1] zu.

oy

Lﬂu j--l el ;‘-‘-h—'as | LWJ

Abb. 49: Feedpumpe mit vorgeschaltetem Zerhacker, Rheinstrom Pumpenfabrik GmbH
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4.1.11 Vorfiltration - Beutelfilter

Der Beutelfilter [F1] ist als mechanische Vorfiltration zur selektiven Eingrenzung von Korn-
gréBenbereichen im Zulauf der Anlage vorgesehen. Uber die variable Konditionierung des
Feeds wurde der Retentat-Kreislauf definiert belastet. Je nach Auswahl des Filterhilfsmit-
tels, mit Filterfeinheiten von 10, 25, 50 und 100 pm, sowie dquivalenten Verdiinnungsver-
h&ltnissen, lassen sich unterschiedliche Retentat-Belastungen fiir die Ultrafiltration vorge-
ben. Durch die chargenweise, drucklose Ubergabe des Vorfiltrats [V] an das deutlich gréBere
Volumen des Arbeitstanks [B2], waren Filtrationszeit und Durchsatz des Beutelfilters von

untergeordneter Bedeutung.

PP-Nadelfilzbeutel
O mit aufgeschweilitem
- Dichtbund

PP-Stitzkorb mit
Beutelzentrierung

Filterfliche| Anschluss A B | c D E F
Celiauselyp (~m?) (N1/N2) mm) | (mmy | (mm) | (mm) | (mm) | (mm)
PBH 4201 1/2° 0,15 1172 600 | 182 31 2186 | 65 75

Abb. 50: Beutelfiltersystem mit Polypropylen-Nadelfilz Filterhilfsmittel, Fuhr GmbH

Zum Einsatz kam ein Beutelfiltersystem vom Typ Fuhr BP 420, mit Differenzdriicken bis
max. 30 mbar, bei Durchfliissen von bis zu 240 1/min fiir die gew&hlten Filterfeinheiten. Als
Limitierung werden vom Hersteller ein Differenzdruck von max. 3 bar, ein max. Betriebs-
druck von 6 bar und als max. Betriebs-Temperatur 38 °C angegeben. Mit einer Filterflache
von 0,15 m?, einer Filterelementlinge von 460 mm und Anschliissen von R 1,5 Zoll ist
das verwendete Filtersystem als Vorfiltration geeignet. Durch den diskontinuierlichen Be-
trieb, ist der Wechsel des Filterhilfsmittels jederzeit moglich. Der Verschmutzungsgrad des
Filterelements 148t sich iiber die Kontrolle des Differenzdrucks mit einem Manometer (An-
schluBdimension: Rp 0,25) am Deckel des Beutelfilters abschétzen. Ein Entleerungsventil
mit einer Dimension NPT 3/8 am Boden des Filtergehduses unterstiitzt Wartung und Ent-
liiftung. Als Dichtung wurde ein O-Ring aus NBR eingesetzt, fiir das schadensfreie Trennen
des Filtergehiiuses vom verrohrten Deckel, steht ein eigener Offnungsschliissel zur Verfii-

gung. Das Filterlement wird nach einem Austausch durch einen Korb zentriert.
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4.1.12

Komponenten und Funktionsweise

Basierend auf einem 3D CAD-Modell und Detailzeichnungen wurde die Pilotanlage als

Edelstahlkonstruktion in Lohnfertigung produziert. Die Schweiflarbeiten an der 0,65 x 1,00

x 1,45 m groBen Anlage, wurden mit Nachweis gem. DIN 18800-7:2008-11 KI. E ausgefiihrt.

FMA

TIOA —

Abb. 51: 3D CAD-Modell der Pilotanlage - Ansicht 1, eigene Darstellung

FITA ............... Flowmeter Vorfiltrat
FIT .......... DurchfluBmessung Vorfiltrat
W2 .o Kiihlsonde Arbeitstank
S Riickschlagarmatur
TIOA .. ...l Temperaturanzeige
P3 o Spiilpumpe
P2 . Kreislaufpumpe
V2 Absperrarmatur
V32 oo Absperrarmatur
Vb o Absperrarmatur

FI3 ........... DurchfluBmessung Permeat
V8 Absperrarmatur
VI12 oo Absperrarmatur
FIBA ..., Flowmeter Permeat
V6 o Absperrarmatur
V22 Absperrarmatur
A Absperrarmatur
PI2A ............. ... Manometer nach UF
TI2 ... Temperaturmessung Retentat



MATERIAL UND METHODEN

73

Die Versorgung erfolgt mit 220 V. Wechselstrom und mit Stadtwasser iiber eine Schlauch-

zufithrung, beschickt wird die Pilotanlage iiber die Vorfiltration [F1] und den Arbeitstank

[B2]. Eine permeatseitige Spiilung kann auch iiber den Leitungsabschnitt mit den Absper-

rarmaturen [V21][V22] erreicht werden.

Abb. 52: 3D CAD-Modell der Pilotanlage - Ansicht 2, eigene Darstellung

PI2Z ... ... Druckmessung nach UF
PITA ............ Manometer Anstromung
PIT ... Druckmessung Anstromung
V21 o Absperrarmatur
V4 oo Nadelventil Anstromung
V3 ... Absperrarmatur Spiilung
V13 ..o Absperrarmatur Kanal
F2 o UF-Modul
N Vorfiltration Beutelfilter

VI1 oo Absperrarmatur
V31 o Absperrarmatur
V1 oo Absperrarmatur
B2 o Arbeitstank
B3 o Spiiltank
DIO ......... TS-Gehalt-Messung Retentat
MSR ... MeB- und Regeltechnik
A Elektroschaltschrank
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Der Arbeitstank [B2] wird zunédchst mit dem Vorfiltrat [V] befiillt und das Volumen zur
Laufzeit nach Notwendigkeit ergéinzt. Uber den Arbeitstank [B2] und die Retentatleitung
wird dann ein pumpengestiitzter Kreislauf betrieben, der die kontinuierliche und notwendige
Uberstrémung der Membran im UF-Modul [F2] sicherstellt. Der Druck und der Durchfluf
im Kreislauf sind im wesentlichen durch die Charakteristik der Kreislaufpumpe [P2] und die
hydraulische Auslegung der Rohrleitung limitiert. Die Feineinstellung der beiden Grofien
erfolgt iiber eine druckseitige Absperrarmatur [V2] und ein Nadelventil [V4] im Riicklauf.

Im Betrieb wird kontinuierlich Permeat [P] durch das Membranmodul [F2] produziert und
je nach Versuchsvorgabe ausgeschleust, im Spiiltank [B3] gesammelt oder wieder im Ar-
beitstank [B2] dem Kreislaufvolumen zuriickgegeben. Die Bevorratung von Permeat [P]
im Spiiltank [B3] hat den Zweck, bei einer permeatseitigen Spiilung des Moduls, eine den
Reinheitsanforderungen entsprechende Spiilfliissigkeit, zur Verfiigung zu haben. Beim Spii-
len der Ultrafiltration wird permeatseitig iiber eine eigene Spiilleitung transmembran die
Deckschicht auf der beladenen Seite der Membran abgeltst, diese kann bei Bedarf oder
bei zu hoher Aufkonzentration des Retentatkreislaufs verworfen und iiber den Leitungsab-
schnitt mit der Absperrarmatur [V13] aus der Anlage ausgeschleust werden. Damit wird
zyklisch die Deckschicht kontrolliert, eine kontinuierliche Permeatleistung aufrechterhalten
und die Standzeit erhsht. Fiir die Spiilvorgénge steht eine eigene Pumpe [P3] zur Verfiigung,
die aber auch zur Erhéhung der Einspeisemenge oder als Ersatz fiir die primér eingesetzte

Kreislaufpumpe [P2] verwendet werden kann.

4.1.13 Standort der Pilotanlage

Die Versuche wurden im Technikum und im Gewéchshaus der Fachhochschule Bingen, Geb.
3 bzw. 6, Berlinstrasse 109, 55411 Bingen am Rhein durchgefiihrt. Zu dem Zeitpunkt der
Versuche stand das Technikum ausschliefflich fiir das gegensténdliche Forschungsvorhaben
zur Verfligung. Zur Ausriistung der Technikums-Halle gehorten ein Wasseranschluf, ei-
ne VE-Wasser-Versorgung, eine Stromversorgung mit 220/380 V / 50 Hz, Druckluft, eine
Tiefkithltruhe zur Riickstellung von Proben aus den Versuchen, beliiftbare Laborschrinke,
Spiilbecken, Regale und Laborbedarf. Zur Manipulation der 7 Stk. 1 m? ISO-Container
konnte auf einen Hallenkran mit Laufkatze und Seilwinde zuriickgegriffen werden. Die An-
lieferung von Pilotanlage und ISO-Containern, sowie die Befiillung einzelner Container mit

Rohgiille und der Abtransport von Bighags mit Feststoff, erfolgte iiber ein Hallenrolltor.
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4.2 Instrumentierung und Sensorik

Die Instrumentierung und Sensorik der Pilotanlage besteht aus einem 4-20 mA Mef$system,
als Teil der MeBwerterfassung, und einer Gruppe von analogen Mef$gerditen (Zusatz ,A“ in
der Komponentenbezeichnung). Diese analogen MeBgerite sind fallweise redundant zu den
digitalen Sensoren ausgefiihrt, um im Pilotbetrieb eine Plausibilitdtspriifung von Mef3werten

vornehmen zu konnen.

4.2.1 Manometer und Drucksensoren

Fiir die Druckmessungen wurden, der digitalen Meflwerterfassung vorgeschaltet, Glycerin
gefiillte Betriebsmefigerite (medienberiithrende Materialien in 1.4571-Ausfithrung) der Klas-
se 1,6 verwendet. Der geriitetechnisch vorgegebene Anzeigebereich (0 bis 4 bar) wurde iiber-
wiegend im MeBbereich von 2,3 bis 3,5 bar (58 bis 87% des Skalenendbereiches) genutzt.
Der Grenzwert der Eigenabweichung?® kann fiir die MeBgerite PI1A und PI2A wie folgt

angegeben werden:

Agpray =1,6%-3,5=0,06 bar (49)
Der Einflufl der Temperatur (15 bis 45°C) wird mit 1,0% abgeschétzt:

Aypray =1,0%- 3,5 = 0,04 bar (50)

Der Einbau der analogen Druckmessgerite erfolgte unter Beachtung der notwendigen Zu-
und Ablaufstrecken, jeweils in der abfallenden Rohrleitung von Anstrémung und Ablauf der
Membran, direkt in sténdig druckfithrende und entliiftete?® Leitungen. Ein Lagefehler (Ap)
ist somit nicht zu beriicksichtigen. Somit ergibt sich als Grenzwert fiir die Melabweichung

der verwendeten analogen Druckmeflinstrumente:
Gpray=As+ A+ A, =0,06+0,044 0 = 0,10 bar (51)

Als Drucksensoren sind digital arbeitende Pressure-Transmitter der WIKA-Modell-Reihe
ECO-1 zum Einsatz gekommen. Diese sind im Abstand > 5xDN den zugehorigen analogen

DruckmeBinstrumenten nachgeschaltet worden. Der Anzeigebereich (0 bis 10 bar) wurde im

MefBbereich von 2,3 bis 3,5 bar mit 23 bis 25% des Skalenendbereichs genutzt.

*siehe auch DIN EN 60051-9:1991-11
26gilt nicht fiir PI2A bei den Versuchen mit axialer Gasspiilung
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Den Anzeigebereichsgrenzen sind 4 bzw. 20 mA (500  Biirde) als MeBsignal zugeordnet

worden. Als Grenzwert der Eigenabweichung?’ gilt fiir die MeBsensoren PI1 und PI2:
Agpry = 1,0% - 3,5 = 0,04 bar (52)

Der Einfluf der Temperatur (15 bis 45°C) wird vom Hersteller mit < 0,3% angegeben:
Aypry =0,3%-3,5=0,01 bar (53)

Demnach wiirde sich der theoretische Grenzwert der Melabweichung wie folgt errechnen:

Gpry = As + Ar + Ap = 0,04 + 0,01 + 0 = 0,05 bar (54)

Um eine direkte Vergleichbarkeit zwischen digital und analog erfafSten Mef3werten zu ge-
wihrleisten, wurden die von dem Meflwerterfassungssystem gelieferten Rohdaten iiber nach-
folgende Funktion?® im MeBbereich 0 bis 4 bar korrigiert:

z, — 0,86
0, 48155

Zp ... vom MeBwerterfassungssystem ermittelte Spannung (V) (55)

Yp =

4.2.2 DurchfluBmessung

Zur Ermittlung des Durchflusses wurden Rotameter?” und vorgeschaltete, induktive Durch-
fluBmesser in den erwarteten Mef3bereichsgrenzen und in aufsteigenden Rohrleitungsteilen
eingesetzt. Dabei wurde eine Beruhigungsstrecke > 2xDN eingehalten (Netto-MeB8hohe bei
1 Zoll Rohrdurchmesser: 205 mm).

Die Anstromung wurde mit einem Rotameter des Typs Unirota URM-3337THGG60 (Edel-
stahl/Glas) iiberwacht. Bei erwarteten 11 bis 12 1/min fiir die Anstrémung des UF-Membran-
moduls, wurde unter Anwendung der Ergebnisse der Vorversuche (ANDOLFO, 2010) als
Anzeigebereich 100 bis 1000 1/h gewihlt. Diese Werte werden vom Hersteller fiir Wasser
mit einer Dichte von 0,998 kg/m? bei einer Temperatur von 20°C gewihrleistet und kénnen
somit direkt fiir Diinngiille ohne Korrektur Anwendung finden, da der Anteil an Wasser im
Kreislauf (Retentat) 98% betrigt3® und ein Fehler durch den Dichteunterschied des Medi-

ums die Summe der Fehler aus Ablesegenauigkeit und Genauigkeitsklasse unterschreitet.

?Tsiehe WIKA Data Sheet PE 81.14 - 10/2005
28 ampirische Ermittlung der Funktionspaare x/y im Versuch
298chwebekérper-Durchflumesser

3%iehe z.B. Untersuchungsbericht LUFA K3359/12 Rindergiille R-VB-102 vom 28.08.2012
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1 yon 4 fiir das verwendete Rotameter ist bei einem

Bei ciner Hersteller-Genauigkeitsklasse?
Durchflu8 von 600 1/h (Flowrate 70%) ein Gesamtfehler3? von 4,667% anzunehmen. Damit
ergibt sich der Grenzwert der MeBabweichung (= Gesamtfehler) bei einem angenommenen

Flufl von 600 1/h fiir das Instrument FI1A:
Grna =4, 667% - 600 1/h= 28 1/h= 0,47 1/min (56)

Zur Messung des Permeatstromes wurde ein Schwebekorperdurchflufmesser vom Typ KSK-
2300HP 1500 (PVC/Polysulfon) mit einem Anzeigebereich von 30 bis 300 1/h (Netto-MefShohe
bei 1/2 Zoll Rohrdurchmesser: 100 mm) eingesetzt. Auch fiir dieses Rotameter wird vom
Hersteller? eine Genauigkeitsklasse von 4 angegeben. Fiir einen anzunehmenden Permeat-
strom von max. 5 1/min ergibt sich als Grenzwert der MeBabweichung fiir das Meinstrument

FI3A:
G (rr3a) = 4,000% - 300 1/h= 12 1/h= 0,20 1/min (57)

Digital wurde der Flufl durch Meflinstrumente mit induktivem MefBverfahren ermittelt.
Das Kreislaufmedium (Retentat) war fiir dieses Mefiverfahren3? ausreichend leitfihig, auch
die Messungen mit deionisiertem Wasser konnten trotz geringer Leitfdhigkeit von ca. 65
uS/cm® | mit den induktiv arbeitenden Sensoren durchgefiihrt werden. Hauptsichlicher
Einsatzvorteil der induktiven Durchfluimessungen ist der freie Querschnitt des stromungs-
fithrenden Kanals ohne Behinderung der Hydraulik, bei gleichzeitig vernachléssigbarer Ver-

schmutzungsneigung im Betrieb.

Beim induktiven MeBverfahren 148t sich die Signalspannung direkt proportional zur Durch-
fluBmenge angeben und mit einem Analogsignal von 4 bis 20 mA an die Melwertdatenerfas-
sung iibermitteln. Als Referenzwertgeber fiir die Anstrémung ist fiir das MeBinstrument FI1
ein magnetisch-induktives Durchfluimessgerit vom Typ SI-00.15.0 zum Einsatz gekommen.
Der Mef3bereich wurde durch manuelle Einstellung auf einen Betriebsarbeitsbereich von 0
bis 16 1/min eingestellt. In diesem MeBbereich werden die Mefiwerte mit einer Auflosung
von 0,05 1/min und einer Melgenauigkeit von kleiner +/- 2%, zuziiglich einer Abweichung

von 0,5% des MeBbereichsendwertes erfafit36.

3'Handbook for Variable Area Flowmeters - ABB - 03/VA-FLOW-EN 05.2006 - Seite 19
32giche auch VDI/VDE 3513 Blatt 2 - August 2008

33Kobold Kunststoff-Durchflussmesser und -wiichter Typ KSK, Datenblatt 1/02-2012 - Seite 2
34gem. Hersteller min. 20 uS/cm notwendig

3%siehe auch Mefiprotokolle der Versuche VL0O1 ff.

36Wiederholgenauigkeit: +/- 0,2 des MEW
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Um ecine direkte Vergleichbarkeit zwischen digital und analog erfafiten Mefwerten der
DurchfluBmessung FI1 in der Anstréomung der UF zu gewihrleisten, wurden die von dem
Mefiwerterfagssungssystem gelieferten Rohdaten {iber nachfolgende Funktion im Mef3bereich

0 bis 16 1/min korrigiert:

X,
Yyr1 = 0 2p77 — 3,30 =z, ... vom Mefwerterfassungssystem ermittelte Spannung (V) (58)
)

Fiir die digitale Erfassung der Durchfluidaten des Permeats mit dem Mefigeréit FI3 erfolgte

nachfolgende Korrektur fiir die Darstellung der Mefinformationen:

Tp
0,303

yrs = 2,86 (59)

4.2.3 Temperaturmessung

Um die Temperatur im Arbeitstank (Retentatkreislauf) zu messen, wurde als Mefigerit
TIOA ein Edelstahl-Universalthermometer vom Typ Jako 01 0-120°C mit 100 mm Nenn-
groBe eingesetzt. Mit seinem Meffithler (7 mm Durchmesser) in CrNi-Stahl hat das MeS-
geréit mit einer Eintauchtiefe von 60 mm die Temperatur des Retentats in ca. 50% der
Arbeitstankhohe ermittelt. Die Standard Meflgenauigkeit Klasse 2 1t. EN 13190 war fiir das
Mefprinzip der temperaturabhéingigen Lingenausdehnung von Metallen und den Einsatz
als Kontrollinstrument zum Mefinstrument TI2 ausreichend. Als Gehéuseschutzart wird
vom Hersteller IP42 gem. EN 60529/IEC 529 angegeben. Vor dem ersten Einsatz wurde
das Thermometer in kochendem Wasser auf 100°C kalibriert.

Als Mefliinstrument zur Temperaturmessung TI2 im Retentatkreislauf wurde, gleichartig
zur Durchfluimessung, ein magnetisch-induktives Mefigeréit vom Typ SI-00.15 verwendet.
Der Mefbereich wurde durch manuelle Einstellung auf einen Betriebsarbeitsbereich von 0
bis 48°C eingestellt. In diesem Mefbereich werden die Meiwerte mit einer Auflésung von

0,2°C und einer Mefigenauigkeit von kleiner + /- 2,5°C erfafit.

Um eine direkte Vergleichbarkeit zwischen digital und analog erfafiten Mefiwerten zu ge-
wéhrleisten, wurden die von dem Mefwerterfassungssystem gelieferten Rohdaten iiber nach-

folgende Funktion im MeBbereich 0 bis 48°C korrigiert:

X,
yra = ez — 13,55 (60)
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4.2.4 TDS-Wertbestimmung

Um eine quantitative Aussage iiber die Menge an geldsten Feststoffen im Arbeitstank bzw.
im Retentatkreislauf machen zu kénnen, wurde der TDS-Wert erfafit. Das Kombimefge-
rdt vom Typ PCE-PHD 1 ermittelt iiber das MeBprinzip der Leitfihigkeitsmessung die
elektrische Leitfihigkeit des Retentats und berechnet daraus den TDS-Wert in ppm. Als
Mefibereich wurde der Wertebereich von 1320 bis 13200 ppm mit einer Auflésung von 10
ppm und einer Genauigkeit von +/- 2% vom MeBbereich (4 1 Digit) voreingestellt. In einem

Temperaturbereich von 0 bis 60°C fiihrt das Mefgerit selbsttiitig eine Kompensation®” aus.

Der TDS-Wert wurde in konstanten Zeitabstdnden in einer Excel-Datei auf einer Spei-
cherkarte des Mefigerits protokolliert und spéter tiber die Zeitstempel indirekt den anderen
Parametern der Melwerterfassung zugeordnet. Hierzu wurde die Mefirate mit 30 s, an die
MeBwerterfassung der Pilotanlage angepafit. Die Stromversorgung des Geréts erfolgte mit

einem 9 V-Netzadapter.

4.2.5 Messung der elektrischen Leitfdhigkeit

Die Messung der elektrischen Leitfihigkeit des Retentats erfolgte einmalig, jeweils zu Beginn
eines Versuchstages, mit dem Kombimefigerit vom Typ PCE-PHD 1, welches bereits fiir

die TDS-Wertbestimmung verwendet wurde.

4.2.6 pH-Wertbestimmung

Die Messung des pH-Werts des Retentats erfolgte einmalig, jeweils zu Beginn eines Versuchs-
tages, mit Hilfe eines Betriebsmef3gerites, wie es bereits fiir die Messung der elektrischen

Leitfdhigkeit zum Einsatz kam.

3"mittels 3-Punkt Kalibrierung
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4.3 MeBBwerterfassung und Datenmonitoring

Die Pilotanlage war mit einer automatischen Mef3datenerfassung ausgestattet. Die Meflda-
ten wurden iiber eine maschinenlesbare C-Routine eingelesen, in Textdateien strukturiert

abgelegt, an PHP-Scripts weitergeben und iiber einen Apache-Webserver visualisiert.

Um die Aufgabe der Messung und die flexible Darstellung der Daten in einer Einheit zu-
sammenzufassen, wurde ein Industrie-Panel-PC vom Typ Advantech PPC-153T, mit ei-
ner Mewertkarte (Advantech PCI-1713) cingesetzt (ANDOLFO, 2010). Der Panel-PC war
frontseitig mit geringer Einbautiefe in die Tiire des Kompaktschaltschrankes eingepasst.
Das offene modulare System eines PCs mit Standardbauteilgruppen zur Ansteuerung der

Peripherie liel Erweiterungen und den Ausbau von Schnittstellen zu.

Abb. 53: MeBwerterfassung mit Panel-PC, eigene Darstellung

Ziel der Realisierung der MeBdatenerfassung und der Visualisierung war es, mit standar-
disierter Soft- und Hardware auszukommen und insbesondere auf vorgefertigte Pakete von
darauf spezialisierte Unternehmen zu verzichten. Vorteile, die sich daraus ergeben, sind die
beabsichtigte Unabhéngigkeit von Lieferanten, die Vermeidung von Kosten, die Moglichkeit
der Bedienung durch Personen mit durchschnittlichen PC-Kenntnissen und die freie Aus-
wahl von Komponenten der Instrumentierung. Weiters war eine freie Parametrierung fiir

die Beriicksichtigung von Korrekturwerten erforderlich.
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Als Betriebssystem wurde Windows 2000 Server Service Pack 4 auf dem Panel-PC instal-
liert, um eine einfache Implementierung eigener Serverdienste und auch die Unterstiitzung

von USB-Schnittstellen zu gewihrleisten.

Uber eine Netzwerkarte mit einer internen, fixen IP-Adresse war der Webserver mit dem
Internet verbunden und iiber die Internet-Domain ,,pilotanlage.net“ paBwortgeschiitzt er-
reichbar. So erfolgte eine zeitaktuelle Abbildung der relevanten Daten und Mefikurven der
Pilotanlage, mit einer Verzogerung der jeweiligen Mefintervallzeiten, um allen Projekt-
teilnehmern den Fernzugriff auf die Mefldaten zur Verfiigung stellen zu kénnen bzw. auf

kritische Anlagenbetriebszustéinde zeitnah reagieren zu kénnen.

5 = PILOTANLAGE = - Microsoft Internet Explorer =15 =]

e 17|, Fathhochichule Bingen
UEBSEAUEA PILOTANLAGE | ONLINE - MESSUEATEAFASSUNG 04,08.2012 - 1116152 A Wity - AR

Dieser Websarvar steht for die

Fernbeobachiung und Trenduedol- 1) 04,08,2012 - FI-1 (3 ¢ FEED [1/min] €23 08,08,2012 - FI-3 (11) / PERMEAT [1/min]
gung von Messwerien im Rabmen
amer Forschungsintiative zur Yer- Lhhall ok d il i
fligung. 17,95 40 .5
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Abb. 54: Webserver-Frontend der Mefldatenerfassung, eigene Darstellung

Mit den verfiigbaren I/O-Ports (seriell RS-232/422/485, parallel, USB, PCMCIA Typ II,
PS/2) sowie einem PCI/ISA-Steckplatz fiir die Meflkarte war eine ausreichende Hardware-
unterstiitzung gewihrleistet. Das interne Diskettenlaufwerk hatte die Funktion eines Boot-
laufwerks, um ein vollstéindiges Image der Festplatte bei Bedarf wieder einspielen zu kénnen,

und um eine aufwendige Neuinstallation des Systems nach Fehlern zu vermeiden.
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Um die Meldaten der einzelnen Mefigerite gleichartig zu verarbeiten, wurde eine Melkarte
eingesetzt, die zum MeBwert proportionale, analoge 4-20 mA Signale verarbeitet und diese

iiber die PCI-Schnittstelle an die C-Routine der Mefldatenaufbereitung weitergibt.

Tab. 3: Eigenschaften der PCI-Meflwertkarte

Eigenschaft

32 einfache oder 16 differentielle analoge Eingéinge

2500 VDC Isolationsschutz

12-bit Auflésung bei A /D-Konvertierung

100 kS/s Sampling-Rate A/D

On-board 4K Samples FIFO Buffer

interne oder externe Triggerung moglich

Technische Produktbeschreibung, Advantech - Stand: 02/2007

Durch die Vorgabe eines halben PCI-Steckplatzes, der Anzahl der zu messenden Groflen,
der Signalart (4-20 mA), der notigen Auflésung und der Kompatibilitéit, sowie aufgrund der
offenen und hardwarenahen Programmierungsmoglichkeiten, wurde als Meflkarte das Mo-
dell PCI-1713 des Herstellers Advantech eingesetzt. Die PCI-Mef3wertkarte war mit einem
geschirmten DB-37-Kabel kurzer Linge mit einem Montageboard verbunden, bei dem die
Signalleitungen der einzelnen Mefgerite zusammengefiihrt und an den einzelnen bezeichne-
ten Eingédngen angeschlossen wurden. Aufgrund der Signalverarbeitung der C-Routine, von
ausschliefllich elektrischen Spannungen, war es notwendig, das Board nachtréglich mit 270
Ohm-Metallfilm-Widerstdnden (1% Genauigkeit) nachzuriisten, um Spannungen von 1,08

bis 5,40 V zur Verfiigung stellen zu koénnen.

w1
-'ﬂ!:- ul e AME AT ANME ANMS GND AR ARI A2 MZ GND M AZS A2 AT GND AIZB A2 AISD  AISI
exf e o

(ED|ED|GRIEDIEDIEDIED) IDII:@@ DISDIEDIGDIEDIED

CN1

PCLD-881B Rev A1 011

]ﬁm&umﬁﬂ@ﬂﬂuﬂdﬂd PIEDIED

MO AT M2 AIZ GND A MS AIG AT GND  ME  AIS A0 ANT GND ANZ ANZ AW ANS  GND

9] O

Abb. 55: Schema Montageboard PCLD-881B: 32 Eingéinge, Advantech UK Ltd.
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Mit einem, vom Hersteller zur Verfiigung gestellten Windows-Treiber, wird der Kontakt
zwischen PCI-Messkarte und dem Betriebssystem hergestellt. Fiir die Kontrolle nach der
Installation und zur Kalibrierung der Meflkarte stand ein spezifisches Diagnoseprogramm
zur Verfiigung, das auch den separaten Test der einzelnen Eingénge und die Funktionskon-
trolle der elektronischen Baugruppen der Meflkarte zuliefl. Damit wurden auch die Eingénge
gegeniiber dem PCI-Bus vor der ersten Inbetriebnahme kalibriert. Fiir die Meflkarte war

der Betriebsmodus 1 bis 5 V fiir die Verarbeitung der Signale aktiviert.

Die Controllerspezifischen Befehle sind in einer fiir die Programmiersprache C++ verwend-
baren Bibliothek ,adsapi32bcb.lib* abgelegt. Diese ist beim Binden (,,Compilieren®) des
C++ Quelltextes miteinzubeziehen, in der C++ Routine ist zuséitzlich die Anweisung -
#include ,,Driver.h“ einzutragen. Als Compiler war der Borland C++ (Version 5.5) Compi-
ler im Einsatz, der iiber die Kommandozeile, aus einer installierten Entwicklungsumgebung

heraus, fiir die Erstellung einer ausfithrbaren Datei verwendet wurde.

Die C-Routine bindet zunéchst die notwendigen Bibliotheken ein, definiert lokale Funk-
tionen und Variablen und stellt dann eine Endlosschleife zur dauerenden MeBwerterfassung
wéhrend der Laufzeit des Programms zur Verfiigung. In dieser {ibergeordneten Schleife
werden die Schnittstellen konfiguriert, die Kanile abgefragt, die gemessenen Signale in V
angezeigt und die Daten zu formatierten Werten umgerechnet und letztendlich in Tages-
dateien als ASCII-Zeilen (TXT-Format mit Trenner ;) abgespeichert. Im Abschlufl der

C-Routine werden die eingangs erwiahnten lokalen Funktionen definiert.

Jede ASCII-Zeile verzeichnet als erstes Element das Datum, dann als zweites Element
die Uhrzeit und in den folgenden Elementen sind die Werte der Messgeriite, bereits in
den passenden und umgerechneten Einheiten zur direkten Anzeige, abgelegt. Da die Um-
rechnung bereits in der C-Routine erfolgt, ist die spétere Aufbereitung der Daten in den
PHP-Dateien von Kalibrierungs- und Korrekturumrechnungen entkoppelt. Eine schneller
Zugriff, auch vorort, bei etwaigen Anderungen von Umgebungsparametern mit EinfluB auf

Kennlinien verschiebende Faktoren, war somit jederzeit ohne hohen Aufwand maoglich.

Da die Meflwerterfassung dauernd und im Intervall von wenigen Sekunden einsatzfihig
sein sollte, und nach einem méglichen Neustart des Panel-PC die C-Routine selbststéndig

wieder anlaufen sollte, wurde die Einrichtung eines Dienstes unter Windows notwendig.
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Mit den zwei Programmen ,instsrv.exe* und ,srvany.exe“ des Windows N'T /2000 Ressource-
Kits 1483t sich eine beliebige ausfiihrbare Datei als Windows-Dienst einrichten. Hiezu wird
zunéchst iber die nachfolgende Kommandozeile der Dienst eingerichtet:

C:\reskit\instsrv.exe ’C++ Routine’ C:\reskit\srvany.exe

Dann werden die zugehorigen Eintragungen in der Windows-Registry angepaft:
HKEY_LOCAL_MACHINE\SYSTEM\CurrentControlSET\Services\C++ Routine
Name: Application / Data Type: REG_SZ / String: D:\Websrv\CProg\*.EXE

Als Webserver-Software kam der unter Windows und Linux lauffahige Apache Webserver
zum Einsatz. Durch Anpassung der Datei ,http.conf* bringt der Webserver die Startsei-
te ,index.html* aus einem gewiinschten Datenverzeichnis zur Anzeige, die wiederum eine
PHP-Webserver-Seite mit den Mefidaten und Meflkurven in 10 s - Intervallen aktualisiert.

Die gespeicherten ASCII-Tagesdatensétze stellen die Datenbasis fiir die spétere Diskussion

der Ergebnisse dar.

Abb. 56: Pilotanlage im Betrieb (Riickansicht), Differenzdruck, eigene Darstellung
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4.4 Rohstoffherkunft und Lagerung

Als Rohstoff und Ausgangsmaterial fiir die Versuche wurde Rindergiille aus geschlossenen
Lagerbehéltern vom St.Wendelinhof auf dem Rochusberg in Bingen verwendet. Der land-
wirtschaftliche Versuchs- und Demonstrationshof, als Betriebseinheit der Fachhochschule
Bingen, verfiigt iiber 71 ha Ackerlandfliche und 14 ha Griinlandboden. Die Jahresdurch-
schnittstemperatur betréigt 10,2°C, bei durchschnittlichen Jahresniederschlagsmengen von
450 bis 480 mm, mit unregelméfBiger Verteilung und lingeren Trockenperioden. In einem
Milchviehlaufstall, einem Kélberstall fiir Aufzuchtkélber (Einstreu) und einem Jungvieh-
stall fiir Farsen und Zuchtbullen (Einstreu, Tretmist) wird Milchwirtschaft mit fallweise 40
Stiick Milchvieh betrieben.

NE .l' | lmmf‘ i

N
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Abb. 57: Milchviehhaltung auf dem St. Wendelinhof in Bingen, eigene Darstellung

Nach Homogenisierung der Rohgiille in den Lagerbehéltern am Hof, wurde die Rohgiille von
cinem Vakkumtankwagen mit 10 m® Fassungsvermogen iibernommen und zum Technikum
der FH Bingen transportiert. Dort wurde die Rohgiille auf die 1 m3-Behélter Nr. 1-4 um-
geladen [BO]. Die gerade nicht in Gebrauch befindlichen Behilter waren mit einem Deckel
verschlossen und wurden wegen der Gasentwicklung nach Bedarf beliiftet und diskontinu-
ierlich geriihrt. Eine Sedimentation in den Rohgiillebehéltern wurde nicht angestrebt. Der
Behiilter Nr. 5 diente der Fassung der Diinngiille [B1] und der Behilter Nr. 6 als Permeat-

Bevorratung fiir die Gefiaf3versuche.
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4.5 Gefalversuche

Im GefaBversuch sollte die Diingewirkung des Permeats aus dem Membrantrennprozefl un-
tersucht und durch Analyse des Aufwuchses von Pflanzen bewertet werden. Ziel war die
Quantifizierung der Néhrstoffwirkung des Permeats im Vergleich mit Rohgiille und mine-

ralischem Stickstoffdiinger.

Uberpriift wurde die Hypothese, daf die Nihrstoffwirkung des Permeats eine N-Wirkung
hat, die der des NHy-Anteils in der Rohgiille und der des mineralischen Stickstoffs ent-
spricht. Wéhrend das Nitrat des Stickstoffes (NO3) mit Wasser rasch zu den Pflanzenwur-
zeln vordringt und schnell wirkt, gelangt das Ammonium (NHy4) wegen der festen Bindung
im Boden erst nach der mikrobiellen Umwandlung zu Nitrat, in groflerem Umfang an die
Wurzeln der Pflanze. Die Wirkung von Ammonium ist demnach langsamer, aber die Gefahr

der Auswaschung und Verlagerung ist geringer als beim Nitrat des Stickstoffes.

4.5.1 Saatgut und Versuchspflanze

Im Gefafiversuch wurde Deutsches Weidelgras verwendet. Als Vertreter der Familie der
Siigriser®® ist es ein, sich schnell entwickelndes Gras mit hoher Ausdauer in gemifBigten
Klimazonen. Es wird in der Griinlandbewirtschaftung eingesetzt und findet als Futtermittel

fiir Rinder Verwendung.

Abb. 58: Deutsches Weidelgras, Illustr. of the British Flora (1924), Dt. Rasenges. e.V.

38]at. Poaceae
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Das Deutsche Weidelgras hat bis zu 70 cm meist bogig aufsteigende Halme mit dunkel-
griin glanzenden, bis zu 20 cm langen und 2-4 mm breiten Blattern. Es spricht gut auf
Diingung an und bevorzugt stickstoffreiche, sowie oberfldchlich verdichtete Boden mittlerer
Feuchte, wie z.B. lehmige, tonige Béden. Durch sein intensives Nachwuchsvermogen 1483t

das Deutsche Weidelgras einen mehrmaligen Schnitt innerhalb eines Kalenderjahres zu.

4.5.2 Versuchsboden

Der Versuchsboden wurde als Ackerboden vom Campus-Geldnde der FH Bingen in einer
Tiefe von 5 - 15 cm entnommen und im Technikum zur weiteren Aufbereitung (Trocknung)
aufgelegt. Mit einem pH-Wert von 5,4 ist der Boden als Acker und fiir Gemiise zu sauer, fiir
Griinland kann dieser aber Anwendung finden. Der niedrige pH-Wert beugt der Ammoniak-

Volatilisation vor.

Als Boden-Menge waren 6,5 kg Griinlandboden (Feuchtegehalt: 7,86%) je Versuchsgefaf er-
forderlich. Unter der Annahme von 25% Siebverlusten bei benétigten 520 kg Boden und bei
der festgelegten Anzahl an Versuchsgefiafien, wurden insgesamt 650 kg Boden (Maschenwei-
te: 12 mm) gesiebt und homogenisiert3. Fiir spitere Analysen wurden drei reprisentative
Aliquote mit je ca. 1 kg des Rohbodens, sowie weitere Proben zur Aufbewahrung in PE-
Flaschen, beim Geféaflansatz entnommen. Diese Proben wurden zunéchst bei 40°C getrock-
net, zuriickgewogen und dann in beschrifteten PE-Beuteln bis zur spéteren Extrahierung
eingefroren aufbewahrt. Nachdem der GefiBversuch nicht auf Fragen der Bodenuntersu-
chung abzielte und nur die Nahrstoffwirkung von Interesse war, wurde auf die Entnahme

weiterer Bodenproben wihrend des Versuchsverlaufs verzichtet.

4.5.3 Analysen des aliquoten Ausgangsbodens

Der Ausgangsboden wurde in den folgenden Schritten nach einem zuvor festgelegten Ver-

suchsansatz vorbereitet und analysiert:

a) Extraktion ohne vorherige Trocknung: 200 ml 0,01 M CaCly + 50 g (3 Parallelen) zur
Bestimmung von NHy-Stickstoff und als NOgs vorliegender Stickstoff. Aus den drei PE-

Flaschen wurden hierbei je 50 g Boden in Kautex-Flaschen eingewogen und gefrostet.

39Homogenisierung durch mehrmaliges Umspaten des Bodens
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b) Zur Bestimmung der maximalen Wasserhaltekapazitéit wurden in einem Vorversuch drei

Versuchsgefiafle mit je 6 - 6,5 kg Boden verschieden angesetzt:

- 325 ml Rohgiille und 215 ml VE-Wasser: gemischt und gekriimelt
- 530 ml Permeat: gemischt und gekriimelt

- 530 ml VE-Wasser: gemischt und gekriimelt

Es zeigte sich, dass es in allen drei Varianten moglich war, die Bodenstruktur intakt zu
halten. Es war demnach nicht erforderlich, das Permeat in zwei Teilgaben zu applizieren.
Das Ansetzen der Gefifie dauerte jedoch durch das Kriimeln und Verdichten der feuchten
Bodenportionen wesentlich ldnger, eine Vorbereitungszeit von 10 bis 15 min je Gefafl war

dabei zu beriicksichtigen.

¢) Trocknung bei 40°C und Bewertung des Wasser-Verlusts je 100 g Boden der Proben

aus den drei PE-Flaschen.

d) Analyse von Textur, pH-Wert, CAL-Bestimmung (SCHULLER, 1969) von P und K.

e) Trocknen des Aliquots vom Aliquot bei 105°C, Ermittlung von Trockensubstanz-Anteil,
Gesamt-Stickstoff und Gesamt-Kohlenstoffgehalt.

4.5.4 Probennahme und Analyse der Substrate

Fiir den Gefafiversuch wurden die Substrate aus der aktuellen Produktion des Versuchs
VB0514° verwendet. Hierzu wurden 4 1 Rohgiille [G] nach vorheriger Homogenisierung,
sowie 4 1 Permeat [P] aus den jeweiligen Vorlagetanks entnommen und in PE-Kanister ab-
gefullt. Etwa 3 kg der getrockneten Feststoffraktion [S] wurden aus dem Bigbag heraus,
mit, einer Retsch-Schlagkreuzmiihle mechanisch zerkleinert, gemahlen und zu einem Pulver

verarbeitet.

Um die jeweiligen Diingermengen kalkulieren zu kénnen, wurden je 500 ml der fliissigen

Substrate und 80 g der gemahlenen Feststoffraktion verpackt, beschriftet und analysiert.

40produktionsversuch - Vorfiltration mit 50 um Beutelfilter
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Die durchgefiihrte Analyse des Bodenausgangssubstrats*' ergab nachfolgende Bewertung:

Tab. 4: Substratanalyse Gefiafiversuch

Methode Rohgiille % FS/TS Permeat % FS/TS Feststoff % FS/TS
Nges DIN EN 25663 0,30 / 7,87 0,1/21,6 2,47 / 2,79
NH4N DIN 38406-5 0,16 / 4,07 0,1 /18,8 0,072 / 0,081
P05 DIN EN ISO 11885 0,13 / 3,34 0,0 / 0,67 1,53 / 1,72
K>O DIN EN ISO 11885 0,26 / 6,93 0,1/323 2,31 / 2,60
TSges DIN EN 12880 3,80 0,44 88,7

4.5.5 Versuchsgefifle

Als Versuchsgefifie wurden die fiir den Pflanzenbau und die Bodenkunde standardisierten

Mitscherlich-Gefifie*? verwendet.

Abb. 59: Geféfiversuch im Gewichshaus der FH Bingen, eigene Darstellung

Sie bestehen aus drei Teilen: einem emailliertem Metallblech, einem Oberteil mit 6 kg Fas-
sungsvermogen fiir Bodensubstrat, einer Einlegescheibe auf der Offnung der Unterseite des
Oberteils und einem Unterteil, ausgefiihrt als Schale zum Auffangen von FEluat, also Uber-

schu3wasser mit evt. darin enthaltenen Nahrstoffen.

41Untersuchungsberichte LUFA-Speyer K3397/12, K3398/12 und K3399/12
“26in von Eilhard Alfred Mitscherlich (1874-1956) entwickeltes und nach ihm benanntes Versuchsgefif
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4.5.6 Priifvarianten

Durch die ausgewéhlten Priifvarianten, und die dadurch notwendigen 8 Parallelen je Va-
riante, waren 80 Stk. Gefifle anzusetzen. Auf Randgefifle wurde aufgrund des limitierten
Platzangebotes im Gewéchshaus verzichtet, statt dessen wurde ein regelméfiges Umstellen
aller Gefiafle durchgefiihrt, sowie die Nichtberiicksichtigung von jeweils zwei Geféflen mit den
Extremen (min/max) im TS-Aufwuchs bei der spiteren Auswertung vorab vereinbart. Fiir
die Auswertung konnten somit 6 Parallele je Variante beriicksichtigt werden. Nachfolgende
Priifvarianten sind notwendig, wenn ein Vergleich zwischen direkt Mineral Stickstoff ge-
diingtem, sowie Rohgiille- und Permeat-gediingtem Boden durchgefithrt werden soll, sowie

eine Untersuchung der Zugabe von Feststoffsubstrat erfolgen soll:

Tab. 5: Priifvarianten Gefa3versuch

Variante N-Diingung N-Diinger-Form P-Ausgl. 10 mg K-Ausgl. 20 mg
1 ohne Mineral-N keine N.A. Ca(H2PO4)2 K250,
2 50 % Mineral-N NHyN wie 4 N H,-Sulfat Ca(H2PO4)2 K>504
3 100 % Mineral-N N H;N wie 5 N H4-Sulfat Ca(H2PO4)2 K>504
4 50 % Rohgiille NH4N wie 4 Rohgiille Ca(H2PO4)2 K550,
5 100 % Rohgiille NH;N wie 5 Rohgiille Ca(H2PO4)2 K>S0,
6 50 % Permeat NHyN wie 4 Permeat Ca(H2PO4)2 K>504
7 100 % Permeat NHsN wie 5 Permeat Ca(H2PO4)2 K>504
8 50 % Perm.+FS  NH4N wie 4 Permeat+FS Feststoffraktion kein Kalium
9 100 % Perm.+FS NH4N wie 5 Permeat+FS Feststoffraktion kein Kalium
10  Voll Min.-N+FS NH4N wie 5 N Hy-Sulfat+FS Feststoff. kein Kalium

alle Werte auf je 100 g Boden-TS bezogen

4.5.7 Vorbereitung von Mikronihrstoff- und Borsdurelésung

Mikronéhrstoffe sind fiir Pflanzen lebensnotwendige Mineralstoffe, eine ausreichende Versor-
gung ist fiir den Aufwuchs der Pflanzen notwendig. Hierzu wurden 2 1 Mikronéhrstofflosung
angesetzt, indem zunéchst alle Salze einzeln in VE-Wasser in Bechern gel6st wurden. Dann
wurden die Losungen in einen 2-Liter Meflkolben iiberfiihrt und exakt auf 2000 ml ergénzt,

sowie spéter in geeignetes Gefél (Glasflasche 2 Liter) umgefiillt.
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Tab. 6: Ansetzen der Mikronahrstoffe

Néahrstoff Néhrsalz Einwaage je 2 Liter
0,7 mg Mo / Gefdfl je 20 ml  Ammoniummolybdat 35 mg Mo / 1 128,5 mg

260 mg Mn / GefaB je 20 ml MnSO4 x H2O 13,00 g Mn /1 80,0 g

65 mg Zn / GefaB je 20 ml ZnS04 x 7 H20 325g7Zn /1 28,58 g

32,5 mg Cu / GefaB je 20 ml CuSO4 x 5 H20 1,63 g Cu /1 128 g

Bor ist fiir den Pflanzenaufwuchs von besonderer Bedeutung, so beeinflufit Bor als Be-
standteil der Pektine der Zellwand die Funktionen im Kohlenhydrat-Stoffwechsel, und ist

aulerdem wichtig fiir die Zellteilung und Regulation des Wasserhaushaltes.

Tab. 7: Ansetzen der Borsdurel6sung

Néhrstoff Néahrsalz Einwaage je 2 Liter

3,5 mg B / GefaB je 20 ml Borate 175 mgB /1 2,000 g +/- 0,0002 g

Fiir den Gefifiversuch wurden 1,7146 g Borsidure (H3BOg3) in einen 1-Liter-Kolben einge-
wogen, mit 800 ml HoO gel6st und auf 2 Liter aufgefiillt und dann in ein geeignetes Geféf3
(2 Liter Glasflasche) umgefiillt.

4.5.8 Ansetzen der Gefifle und Diingung der Béden

Der gesiebte Boden wurde zunéchst in Portionen zu je 6,5 kg in, mit zuvor mit Kieselsteinen
austarierten GeféaBe, gefiillt. Diese sind dann im Gewéchshaus aufgestellt und mit Etiket-
ten, mit der Varianten-Nummer und der Parallele (a bis h) gekennzeichnet worden. Die in
jeweils getrennte Pergamin®3-Tiitchen eingewogenen, vorbereiteten mineralischen Diinger

sind dann den Geféaflen zugeordnet worden.

Durch die Zugabe und das Einmischen von Diingern und Substraten in einer Mischwanne
erfolgte das Ansetzen der Gefdafle. Fiir die Varianten mit Rohgiille- bzw. Permeat-Diingung
wurden die Substrate in der entsprechenden Menge aus den Vorratsbehiltern in Mefzylin-

der gegossen und ebenfalls in der Wanne mit dem Boden vermischt.

43fettdichter aber nicht naffester Zellstoff



92 MATERIAL UND METHODEN

Folgende Salze werden als Diinger fiir die Hauptnéhrstoffe N, P, K und Mg verwendet:

Tab. 8: Stoffmengen der Hauptnédhrstoffe

Molmasse Gehalt in % Chem. Formel Molarer Anteil Nihrstoffanteil

132,14 99,5 (NHy4)2504 0,2121 0,2111
174,27 99,0 K250, 0,4489 0,4444
246,48 99,0 MgSO, x 7 H,O 0,0987 0,0977
252,07 99,0 Ca(HyPO.)s x Hy0 0,2460 0,2335

Die mit der Rohgiille und dem Permeat zugefiihrte Bodenfeuchte wurde bei den Varianten

durch Gieflen mit einer ausreichenden Menge VE-Wasser ergénzt.

Tab. 9: Einwaage von Diinger-Portionen und Substrat

Variante (NH4)2S504 Caz(PO4)2 K250s Rohgiille Permeat Feststoff
1 ohne Mineral-N 0 2,565 2,696 0 0 0
2 50 % Mineral-N 1,158 2,565 2,696 0 0 0
3 100 % Mineral-N 2,316 2,565 2,696 0 0 0
4 50 % Rohgiille 0 2,194 1,951 149,8 0 0
5 100 % Rohgiille 0 1,822 1,206 299,5 0 0
6 50 % Permeat 0 2,565 2,237 0 244.4 0
7 100 % Permeat 0 2,565 1,779 0 488,8 0
8 50 % Perm.+FS 0 0 - 0 179,8 89,7 (g)
9 100 % Perm.+FS 0 0 - 0 4242 89,7 (g)
10 Voll Min.-N+FS 2,010 0 - 0 0 89,7 (g)

Der feuchte Boden ist dann in der Mischwanne mit der Hand gekriimelt worden, matschige
Klumpen und Konglomerate wurden dabei zerdriickt und aufgelost. Die mit Mineraldiin-
gern, Substraten und Wasser vermischten Bodenportionen wurden dann in das jeweilige

Mitscherlich-Gefaf§ zuriickgegeben und sorgféltig riickverdichtet.

Erst zu einem spéteren Zeitpunkt, nach dem Auflaufen der Pflanzen, wurde dann bis auf
50% der maximalen Wasserhaltekapazitit mit VE-Wasser auf das endgiiltige GieBgewicht

gegossen.
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Tab. 10: Ergdnzung von VE-Wasser - Feuchtigkeitsfracht in ml je Gefafl

Variante Substrate (H20) Ausgleich VE-Wasser Trockenmasse
1 ohne Mineral-N 0 487 0 (g)
2 50 % Mineral-N 0 487 0 (g)
3 100 % Mineral-N 0 487 0 (g)
4 50 % Rohgiille 144 343 6 (g)
5 100 % Rohgiille 288 199 11 (g)
6 50 % Permeat 243 243 1 (g)
7 100 % Permeat 487 0 2 (g)
8 50 % Perm.+FS 189 297 80 (g)
9 100 % Perm.+FS 433 54 81 (g)
10 Voll Min.-N+FS 10 477 80 (g)

Die Stickstoff-Diingung richtet sich zum einen nach der, mit der Giillegabe applizierten

Menge an NH4-N, als auch nach der, in der Praxis iiblicherweise verwendeten und anschlie-

Bend einzuarbeitenden Menge.

Fiir eine Giillegabe von 50 m?/ha (als oberer Grenzwert) und einer 8 cm tiefen Einar-

beitung in den Boden entspricht dies einer Giillebeaufschlagung von etwa 50 ml Giille je kg

Boden. Bei der gemessenen NH,-N-Konzentration von 0,16%%* in der Rindergiille wurden

somit 81,6 mg NHy-N je kg Boden gediingt.

Tab. 11: Giilleaufwand in der Praxis

Wert Analyse Einheit | Wert Analyse Einheit
Spez. Menge 50 - m3/ha | Einarb.tiefe 8 - cm
Lager.dichte 1,3 - kg/l | Bodenmasse 1040 - t/ha
Dichte 1,02 - kg/l | Giille je kg 49,04 50 g
NH4N 98,07 81,6 mgN/kg | NHyN 637,5 530,4 mgN/Gef.

Fiir die Kalkulation der einzuwiegenden NPK-Diinger wurden die entsprechenden Analy-

senwerte verwendet:

“Untersuchungsberichte LUFA-Speyer K3397/12, K3398/12 und K3399/12
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Tab. 12: Kalkulation NPK-Diinger je 100 g Boden

Var. | Rohgiille Permeat Festst. | NHy+ Pges Kges | NH4N [P] (K]
1 | 0 0 0 |0 0 0o | 0 10 20
2 | 0 0 0 | 0 0 0 | 408 10 20
3 | 0 0 0 | 0 0 0 | 816 10 20
4 | 2,5 0 0 | 4,08 1,45 553 | 0 8,06 14,48
5 | 5 0 0 | 816 290 11,05 | 0 710 895
6 | 0 4,08 0 | 4,08 0 3,40 | 0 10 16,60
7 | 0 8,16 0 | 8,16 0 6,80 | 0 10 13,20
8 | 0 3,00 1,50 | 4,08 10 31,31 | 0 0 -

9 | 0 7,08 150 | 816 10 3471 | 0 0 -
10 | 0 0 1,50 | 1,08 10 28,81 | 7,08 0 -

Die Phosphor-Diingung in den Varianten 1 bis 3 erfolgte mit 10 mg P je 100 g Boden-
Trockensubstanz, bei den anderen Varianten wurde bis zu diesem Wert mineralisch gediingt,

jedoch abziiglich des mit den Substraten gediingten Gesamt-Phosphors.

Die Kalium-Diingung in den Varianten 1 bis 3 erfolgte mit 20 mg P je 100 g Boden-
Trockensubstanz, bei den anderen Varianten wurde bis zu diesem Wert mineralisch gediingt,
jedoch abziiglich des mit den Substraten gediingten Gesamt-Kaliums. Wegen der mit der
Feststoffapplikation verbundenen, vergleichsweise hohen Salzfracht (Kaliumsalze), bestand
zu Versuchsbeginn bei den Varianten 8, 9 und 10 das Risiko zu hoher Salzkonzentrationen
im Boden. Deswegen wurde der Pflanzenaufwuchs hinsichtlich dieses Kriteriums besonders

beobachtet.

Die Magnesium-Diingung erfolgte fiir alle Varianten gleich mit 2 mg Mg je 100 g Boden als
MgSOy4. Die Mikronéhrstoffe und Bor wurden in fliissiger Form gediingt.

4.5.9 Aussaat und Versuchsdurchfithrung

In die befiillten und gediingten Mitscherlich-Geféfle erfolgte im néchsten Schritt die Aus-

saat von Deutschem Weidelgras mit einer Menge von 3 g Samen je Gefaf. Darauf wurden
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anschlieBend 350 g Quarzsand®® je Gefi als Verdunstungsschutz appliziert. Zur N-min-
Bestimmung des Quarzsands wurden 50 g in 3 Parallelen in 250 ml-Kautex-Flaschen abge-

fiillt und eingefroren.

Das Gieflen erfolgte jeden Tag mit VE-Wasser und mindestens einmal je Gefdfi und Woche
auf Gewicht. Der Aufwuchs wurde bei jedem Gielen kontrolliert und von Unkréutern ma-
nuell befreit. Wihrend dem gesamten Versuchsverlauf kam es zu keinerlei Schédlings- oder
Krankheitsbefall der Pflanzen.

Aufgrund des Aussaattermines wurde das Wachstum der Pflanzen mit Heizung, Liiftung
und Zusatzbelichtung unterstiitzt. Die Heizung wurde in der Zeit zwischen 20 Uhr abends
und 8 Uhr morgens, und untertags bei einer Temperatur < 16°C in Betrieb gesetzt, die
Liiftung wurde hingegen bei > 15°C nachts und bei > 20°C tagsiiber aktiviert. Ab Oktober
wurde morgens von 8 bis 10 Uhr und abends von 17 bis 19 Uhr die Zusatzbelichtung in
Betrieb genommen. Hierzu wurden Quecksilberdampflampen mit einer Lichtintensitit von

30 1 Mol je m?/s verwendet, 16 Gefiilen war eine Lampe zugeordnet.

4.5.10 Ermittlung des Trockenmasseertrags

Um den Ernteertrag iiber die Trockenmasse zu ermitteln, wurde bei der ersten Ernte (5
Wo nach dem Auflaufen) der Aufwuchs an den Gefaflkanten mit einer Schere gerade abge-
schnitten. Durch die leicht unterschiedlichen Fiillhéhen (variantenabhingig, Riickverdich-
tung) wurden fiir die zweite und dritte Ernte (8 bzw. 11 Wo nach dem Auflaufen) 4 cm
hohe Schablonen aus verzinktem Stahlblech gefertigt, um in folge eine exakte Schnittkan-
tenfithrung garantieren zu kénnen. Das jeweils erhaltene Erntegut wurde bei 60°C fiir 72
h getrocknet, mit einer Schnellmiihle vom Typ Fritsch Pulverisette 14 gemahlen und der
Trockenmasseertrag iiber das Messen des Gewichts der Erntemenge bestimmt. Bei den Va-
rianten 1 bis 5 wurde zusétzlich der Trockenmasseertrag auch vor jedem Mahlen bestimmt,
und fiir den ersten Aufwuchs der Pflanzen der Kohlenstoff- und der Stickstoffgehalt ausge-

wertet (Gerét: Elementar Variomax).

Die zwei voneinander unabhingigen Gefafiversuche im Rahmen dieses Projekts, werden

durch die Projektarbeiten von KERN (2013) und NGASSA (2013) dokumentiert.

4SPiltersand mit einre Kérnung von 0,7 - 1,2 mm



96 MATERIAL UND METHODEN

4.6 Bestimmung des Biogasertrags

Begleitend zu den Gewéchsversuchen, wurde im Biogas-Praktikum des Master-Studienganges
Landwirtschaft und Umwelt an der FH Bingen auch der Biogasertrag aus Kombinationen

von Produkten der Pilotanlage und anderen Energietragern untersucht.

Tab. 13: Varianten der Biogasertrags-Versuchsreihe

Fermenter H>O0 Energietriger 1 Energietriger 2 Energietriger 3 Zusatz

Nr. 1 1500 ml Biogasgiille 4000 g — — Silicon. 5 ml
Nr. 6 1500 ml  Biogasgiille 4000 g — — Silicon. 5 ml
Nr. 2 1500 ml  Biogasgiille 4000 g  Maissilage 300 g — Silicon. 5 ml
Nr. 7 1500 ml  Biogasgiille 4000 g = Maissilage 300 g — Silicon. 5 ml
Nr. 3 1500 ml  Biogasgiille 4000 g  Maissilage 300 g Retentat 200 ml Silicon. 5 ml
Nr. 8 1500 ml  Biogasgiille 4000 g  Maissilage 300 g Retentat 200 ml Silicon. 5 ml
Nr. 4 1500 ml  Biogasgiille 4000 g = Giillefeststoff 150 g — Silicon. 5 ml
Nr. 9 1500 ml  Biogasgiille 4000 g = Giillefeststoff 150 g — Silicon. 5 ml
Nr. 5 1500 ml  Biogasgiille 4000 g  Giillefeststoff 150 g  Retentat 200 ml Silicon. 5 ml
Nr. 10 1500 ml  Biogasgiille 4000 g  Giillefeststoff 150 g  Retentat 200 ml Silicon. 5 ml

Hierbei wurde mit der bioanalytischen FOS/TAC-Bestimmung das Verhiltnis von fliichti-
gen organischen Séuren (FOS), zur Pufferkapazitét von Carbonat (TAC) ausgewertet. Die
durch anaerobe Bakterien produzierte Menge an FOS wird dem Gehalt an TAC der fliissigen
Phase gegeniibergestellt. Mit einem pH-Wert von 5,0 bis 4,4 (FOS) und fiir den Startwert
bis 5,0 (TAC), wird das benétigte Volumen an 0,05 M HsSO4* in empirisch ermittelte
Gleichungen eingesetzt und als Ergebnis die CaCOgs-Pufferkapazitit in mg/1 fiir FOS und
TAC angegeben (HECHT, 2009), (RIEGER, 2006) und (BUCHAUER, 1997).

Mit einem Hach Lange Titrator TIM 840 wurden der FOS/TAC-Quotient gem. FAL (Nord-
mann-Verfahren) und der pH-Wert bestimmt. Uber den GasdurchfluB wurden die Gasab-
gaben der Fermenter gemessen und die CHy, CO2 und Os-Anteile darin ermittelt. Die

Fermenter wurden mit Rithrwerk, abgedichtet und bei 40°C betrieben.

40Sguredquivalent in mg/1



MATERIAL UND METHODEN 97

4.7 Fluoreszenzmikroskopie

Die Fluoreszenzmikroskopie wurde eingesetzt, um das Auftreten von Methanogenen Bakte-
rien und die Gesamtzellzahl in den einzelnen Phasen der Membranfiltration zu untersuchen.
Dazu wurde der Fluoreszenzfarbstoff DAPI eingesetzt, der sich an verfiigharer DNA anlegt
und mit 360 nm Wellenlédnge (ultraviolettes Licht, UV-A) anregen 1&8t. Mit einem Fluores-
zenzmikroskop kénnen dann die DNA-haltigen Partikel fiir kurze Zeit (ca. 30 s) iiber ihre

blaue Fluoreszenz sichtbar gemacht und ausgezahlt werden.
Die Arbeiten hierzu, wurden im Labor fiir Wasserchemie und Mikrobiologie des Instituts fiir
Biotechnologie der Wasseraufbereitung, Fakultéit 2, an der Brandenburgischen Technischen

Universitdt Cottbus-Senftenberg geleistet.

Folgende Gerédte und Materialien wurden fiir die Fluoreszenzmikroskopie verwendet:

Pipetten 50/ 1,0 /0,2 ml

Rohrchen steril, gestopft

Filtrationseinheit Motor, Glasaufsatz, 30 ml Volumen
Membranfilter Millipore GTBP 0,2 pm

Fluoreszenzmikroskop Nikon Eclipse LV100-UDM-POL/DS

Optisches System CFI60 infinity
Fluoreszenzfarbstoff DAPI
VE-Wasser steril, entionisiert

Zu Beginn der gleichartigen Abfolge von Arbeitsschritten zur Feststellung der Methano-
genen Bakterien, wurden zunichst Verdiinnungsreihen in dekadischen Schritten (10~! bis
max. 107%) vorbereitet (0,9 ml Vorlage mit VE-Wasser, jeweils 0,1 ml Probe). Vor und nach
jeder Probe wurde die Filtrationseinheit mit 20 ml VE-Wasser gespiilt und die Membranfil-
ter aufgelegt. Dann wurden 5 ml VE-Wasser in den Filteraufsatz pipettiert und zusétzlich

0,1 ml aus der entsprechenden Verdiinnungsstufe (z.B. 1072) zugegeben.

Der Filter samt Fritte!” wurde dann auf dem Objekttisch des Mikroskops bereitgestellt

und eine 20-fache Vergroflerung vorgewéhlt.

4"Unterlage beim Mikroskopieren
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Weitere Einstellungen beim Mikroskopieren zur Bewertung der Methanogenen Bakterien:

Polarisation 4

Lichtintensitét Pos. 4 (bzw. 2)
Kamera-Einstellung DS-FI1

Auflésung Schnellfokus 1280 x 960
Auflésung Aufnahme 2560 x 1920
Belichtung manuell, 1 s, x 2,00
Farbe kontrast blau

Alle angefertigten Bilder wurden, mit Angabe der Bezeichnung der Probenflasche (z.B.
D-VC 101 10.10.12), als Dateien im nd2-Format*® fiir spiitere Auswertungen abgespeichert.

Abb. 60: Fluoreszenzmikroskopie: Membranfilter mit Bakterienbelag, eigene Darstellung

Fiir die Bestimmung der Gesamtzellenzahl, wurden die gleichen Verdiinnungsreihen, wie
fiir den vorherigen Versuch bereit gestellt. Die entsprechenden Verdiinnungsstufen wurden

dann mit 0,05 ml DAPI versetzt und zum Einwirken, 5 bis 10 min stehen gelassen.

Vor und nach jeder Probe wurde die Filtrationseinheit mit 20 ml VE-Wasser gespiilt und
die Membranfilter aufgelegt. Dann wurden 5 ml VE-Wasser in den Filteraufsatz pipettiert
und zusétzlich 0,105 ml aus der entsprechenden Verdiinnungsstufe zugegeben. Der Filter
samt Fritte wurde dann auf dem Objekttisch des Mikroskops bereitgestellt und mit den
gleichen Einstellungen wie zuvor, aber mit Einstellung der Polarisation = 1, mikroskopiert.
Durch das Zahlen der Bakterien wurde die Gesamtzellenzahl fiir unterschiedliche Vorfiltra-

tions-Bedingungen bestimmt und tabellarisch gelistet.

48lesbar mit NIS-Elements BR Software
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4.8 Laboranalytik

Zur Untersuchung der stofflichen und chemischen Eigenschaften der Ausgangsstoffe und
Produkte der Separationsversuche wurden Proben an die akkreditierte Landwirtschaftliche
Untersuchungs- und Forschungsanstalt Speyer (LUFA) zur Diingemittel- und Bodenanalyse
weitergegeben. Die Néhrstoffe der einzelnen Fraktionen wurden ergénzend zu den labortech-
nischen Analysen, im Rahmen einer Bachelorarbeit (SONNTAG, 2012) zum Projekt, mittels

Schnelltests quantitativ bestimmt.

4.8.1 Photometrische Bestimmung von Né&hrstoffen

Fiir die Durchfiihrung der Schnellstests wurden zunichst Verdiinnungsreihen vorbereitet:

Tab. 14: Verdiinnungsreihe Schnelltests

Faktor Beschreibung

5 20 ml Probe auf 80 ml destilliertes Wasser

50 10 ml der vorhergehenden Verdiinnung auf 90 ml destilliertes Wasser

100 40 ml der vorhergehenden Verdiinnung auf 40 ml destilliertes Wasser

Hierfiir wurden 10 und 20 ml Pipetten verwendet, fiir die weitere Aufbereitung fanden
auch Kolbenhubpipetten mit 100 bis 1000 pul Anwendung, sowie diverse Glasgefiflie. Die
notwendigen Chemikalien lagen bereits in gebrauchsfertiger Form vor und konnten mit bei-
liegenden MeBloffeln dosiert werden. Fiir getriibte Proben (mit Ausnahme von Nges) war es

erforderlich, fiir die Tritbung einen Korrekturwert zu ermitteln.

Zur Bestimmung des Gesami-Stickstoffs TNy, 22 wurde der Schnelltest 0-83 Nanocolor 05.11
REF 985 083 angewandt. Durch oxidativen Aufschluff in einem Thermoblock (120°C, 30
min) mit anschlieBender Storungskompensation, erfolgte die photometrische Bestimmung
mit, 2,6-Dimethylphenol in einer Schwefelsédure-Phophorséiure-Mischung nach 10 min Reak-
tionszeit (20 bis 25°C) im MeBbereich 0,5 bis 22,0 mg/1 N mit einem Faktor 31,9 bis 40,0

bei einer Mewellenldnge von 385 nm.

Das Nitrat lief} sich mit 2,6-Dimethylphenol in einer Schwefelsédure-Phophorsiure-Mischung
nach 10 min Reaktionszeit (20 bis 25°C) photometrisch bestimmen.
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Das Ammonium wurde photometrisch als Indophenol bei einer Mefiwellenldnge von 585
nm bestimmt. Ammonium reagiert bei einem pH-Wert von 12,6 mit Hypochlorit und Sali-
cylat in Gegenwart von Nitroprussid-Natrium als Katalysator zu einem blauen Indophenol

(Reaktionszeit: 15 min).

Zur Bestimmung des Ortho- und Gesamt-Phosphats 1 wurde der Schnelltest 0-76 Nano-
color 05.11 REF 985 076 angewandt. Durch oxidativen Aufschlufl bei 120°C fiir 30 min
nach sauerer Hydrolyse, erfolgte die photometrische Bestimmung als Molybdénblau nach
10 min Reaktionszeit (20 bis 25°C) im MeBbereich 0,05 bis 1,50 mg/1 P (PO4-P) mit einem

Faktor 1,89 bei einer Meflwellenléinge von 690 nm.

Das Kalium 50 wurde photometrisch als Kaliumtetraphenylborat in einem Mefbereich von
2 bis 50 mg/l K™ mit einem Faktor 22 bei einer Mefwellenléinge von 690 nm bestimmt

(Reaktionszeit: 2 min bei 20 bis 25°C).

4.8.2 Diingemittel- und Bodenanalyse

Die von der LUFA ausgefertigten Untersuchungsberichte identifizieren die 5 kg-Proben nach
einem fortlaufendem eigenen Nummernsystem, durch das Datum des Probeneingangs, der
Auftraggeber-Probennummer und dem untersuchtem Stoff sind diese eindeutig den Versu-

chen des Projekts zuzuordnen.

Die LUFA-Befunde geben allgemeine Untersuchungsdaten und die Néhrstoffaufteilung an:

Tab. 15: Methoden der Diingemittelanalyse - Analytische Befunde LUFA

Parameter %FS %TS Methode

Trockensubstanz FS-Wert — DIN EN 12880
Wasser FS-Wert — DIN EN 12880
Asche FS-Wert TS-Wert DIN EN 12879

Organische Substanz (Gliihverlust) FS-Wert TS-Wert DIN EN 12879

Gesamtstickstoff (N) FS-Wert TS-Wert DIN EN 25663

Phosphat (P205) gesamt FS-Wert TS-Wert DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885

Kaliumoxid (K20) gesamt FS-Wert TS-Wert DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885
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4.9 Betriebsmittel

Fiir die Verdiinnungsversuche, die Laboranalytik und andere Verwendung stand Wasser in

zwei unterschiedlichen Qualitéiten zur Verfiigung:

Tab. 16: Vergleich Leitungswasser und Reinwasser

Parameter Leitungswasser VE-Wasser
Gesamthirte 25°dH 0°dH
Carbonathirte 15°dH 0 bis 3°dH
pH-Wert 7,6 bis 8,0 6,8 bis 7,2

Leitfahigkeit 950 bis 990 pS/cm 40 bis 50 ©S/cm

Aufgrund der Erkenntnisse der Vorversuche zum Projekt (ANDOLFO, 2010) wurde fiir die
fallweise notwendige, chemische Reinigung der Ultrafiltrationsmembranen ausschlielich Ci-

tronensdure (CgHgO7, CAS-Nr. 77-92-9 wasserfrei) verwendet.

Mit einer Konzentration von 4 bis 5 g/ reiner Citronensidure wurden die Membranmodule,

sowohl in situ, als auch durch Einwirkung in einem Wasserbad, von Belag gereinigt.

Abb. 61: Aufschwimmender Membranbelag nach chem. Reinigung, eigene Darstellung

Die vollsténdig biologisch abbaubare Citronensidure wurde, als Pulver (Hersteller: Heit-
mann, 375 g Packung) in Wasser eingeriihrt, angewandt. Geméif Sicherheitsdatenblatt
1907/2006/EG, Artikel 31 wird das Produkt dem R-Satz 36 und den S-Sétzen 2, 25, 26, 46
zugeordnet, ist fest, farblos und geruchlos. Die Dichte kann mit 1,542 g/cm3, die Schiitt-
dichte mit 900 kg/m? und die Loslichkeit in Wasser mit 600 g/1 (20°C) angegeben werden.
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4.10 Anwendung von Analyseergebnissen und Kenngréfien

Bedingt durch die angewandten unterschiedlichen Mefimethoden und spezifische Material-

und Anlagenparameter, sind nachfolgende Vereinbarungen zu treffen.

4.10.1 Anwendung des Trockensubstanzgehalts

Die durch die LUFA-Befunde zur Verfiigung stehenden Auswertungen der Trockensubstanz
sind als Trockenriickstand gem. DIN EN 12880 zu bewerten. Die nach dem festgelegten
Trocknungsverfahren (105°C + 5°C, Trocknung bis zur Gewichtskonstanz) erhaltene Masse
an fester Substanz, der vorher eingesetzten Frischmasse, wird auch als T'S bzw. TM be-
zeichnet (s.a. VDI 4631 vom 12.01.2011). Als Frischmasse (FM bzw. FS) wird die Masse
eines Stoffs oder eines Substrats bezeichnet, die im Originalzustand eingesetzt wird. Das
darin enthaltene Wasser wird in den LUFA-Befunden als Wasser gem. DIN EN 12880 aus-

gewiesen. TS und Wasser sind gemeinsam 100% FS gleichzusetzen.

Es gilt im folgenden die Vereinbarung, dafl fiir eine Bewertung des Trockensubstanzge-
haltes im Vergleich der Versuchsergebnisse dieses Projekts, der TS-Gehalt als Relativgrofie
mit Bezug zur FS Anwendung findet, und demgeméif} als T'S bezeichnet wird und die Basis

fiir, vom Trockensubstanzgehalt, abgeleitete Grofien stellt.

4.10.2 Anwendung des Gehalts an Organischer Substanz

Die durch die LUFA-Befunde zur Verfiigung stehenden Auswertungen der Organischen Sub-
stanz (Glihverlust) sind gem. DIN EN 12879 als Gehalt organischer Proben in Feststoffpro-
ben, bezogen auf die FS bzw. TS, zu bewerten. Es ist dabei zu beachten, dafl die Massen-
differenz vor und nach dem Erhitzen auf 550°C auch eine Zersetzung von Carbonaten, oder
eine Abgabe von Kristallwasser, beinhalten kann. Der Gehalt an organischer Substanz ist
ein Schliisselparameter bei der Bewertung der Faulraumbelastung von Biogasanlagen und

wird in kg oTS je (m®xd) angegeben.

Es gilt im folgenden die Vereinbarung, daf fiir eine Bewertung der Organischen Substanz-
menge im Vergleich der Versuchsergebnisse dieses Projekts, der Gliithverlust als Relativgrofie

Organische Trockensubstanz (0TS) mit Bezug zur FS und TS Anwendung findet.
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4.10.3 Anwendung des Stickstoffgehalts

Durch die photometrische Analytik des Stickstoffs als TN}, wurde ein wasseranalytischer
Parameter bestimmt, der die Gesamtbelastung eines Gewiissers mit Stickstoffverbindun-
gen bewertet. Der Summenparameter ist ein Maf fiir die Konzentration der Stickstoffe von
Ammoniak (NH3-N), Ammonium (NH4-N), Nitrat (NO3-N) und Nitrit (NO2-N), sowie or-
ganischen Stickstoffverbindungen (N ). Dabei ist zu beachten, daf§ der im Wasser geldste,
elementare Stickstoff nicht erfait wird. Als zutreffende Norm fiir die Standardisierung der

Untersuchungsverfahren, ist hierbei die DIN EN 12260 zu nennen.

Bei den Analysen der LUFA hingegen, wurde als Gesamtstickstoff (N) gem&f DIN EN
25663 der Kjeldahlsche Stickstoffsummenparameter (TKN) ausgewiesen. Der TKN bertick-
sichtigt, im Vergleich mit TNy, nur NH4-N und Ng;e. Die LUFA folgt mit ihrer Benennung
eines TKN als Nges der Definition eines Gesamt-Stickstoffs in der Landwirtschaft und der
Literatur bzw. Gesetzgebung (DiiV, 2012) in diesem Bereich. In den Tabellen von Haupt-

nihrstoffen wird meist zusétzlich zum Nges auch NHy in kg je m? Giille angegeben.

Mit Bezug auf die Giille-Diingung wird NH4-N auch als schnell verfiigbarer Stickstoff und
Norg als, vom Humus gebundener Stickstoff, bezeichnet, wobei NH3 auch mit Emissionen

oder gasférmigen Verlusten der Giillediingung benannt wird.

Es gilt im folgenden die Vereinbarung, daf} fiir eine Bewertung des Stickstoffs im Vergleich
der Versuchsergebnisse dieses Projekts, ausschlieflich der TKN als Relativgrofle mit Bezug
zur FS bzw. TS Anwendung findet, und auch demgeméfl als TKN bezeichnet wird.

4.10.4 Anwendung des Phosphorgehalts

Durch die photometrische Analytik des Phosphors, wurde der spezifische Gehalt an Ortho-
und Gesamt-Phosphat der Verbindung als PO4-P bestimmt. In den LUFA-Befunden wird
der Phosphor-Gehalt als - Phosphat (P205) gesamt - relativ zu FS und TS angegeben.

Mit Bezug auf die Giille-Diingung wird P2Oj5 als Phosphat oder als Nahrstoff Phosphor

bezeichnet. Zwischen PO4-P und P2Ogs besteht rechnerisch folgender Zusammenhang:

P05 = (PO4-P) - 2,29137 (61)
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Es gilt im folgenden die Vereinbarung, daf fiir eine Bewertung des Phosphors im Vergleich
der Versuchsergebnisse dieses Projekts, ausschlieflich das Phosphat P2O5 als RelativgroBe
mit Bezug zur FS bzw. TS Anwendung findet. Die Daten der photometrischen Analyse
werden bei Bedarf und nach Umrechnung vergleichend beriicksichtigt und entsprechend

gekennzeichnet.

4.10.5 Anwendung des Kaliumgehalts

Durch die photometrische Analytik des Kaliums, wurde der spezifische Gehalt an Kalium™
bestimmt. In den LUFA-Befunden wird der Kalium-Gehalt als Kaliumozid (K20) gesamt,
relativ zu FS und TS angegeben. Mit Bezug auf die Giille-Diingung wird KoO als Néhrstoff

Kalium bezeichnet. Zwischen K™ und K5O besteht rechnerisch folgender Zusammenhang:
K>,O =K -1,205 (62)

Es gilt im folgenden die Vereinbarung, dafi fiir eine Bewertung des Kaliums im Vergleich der
Versuchsergebnisse dieses Projekts ausschliellich das Kaliumoxid K5O als Relativgrofie, mit
Bezug zur FS bzw. TS, Anwendung findet. Die Daten der photometrischen Analyse werden

bei Bedarf und nach Umrechnung vergleichend beriicksichtigt.

4.10.6 Permeat Gegendruck

Aus konstruktionstechnischen Griinden wurden die zwei Permeat-Leitungen vom UF-Modul
zusammengefalt und das Permeat mit 745 (Permeatabzug) bzw. mit 982 (Spiiltank) mm
Hohendifferenz zum Niveau der Fassung abgegeben. Die Fassung selber wurde aber auf dem
Niveau des unteren Permeat-Anschluflstutzens realisiert, sodafl kein Druckverlust beriick-

sichtigt, und der Permeat-Gegendruck mit dem Wert 0 (NULL) angenommen wird.

4.10.7 Berechnung des Wasserwertes

Als Vergleichsmoglichkeit der Leistung von Membranen bietet sich der Wasserwert an:
J, =DE125=(Qp-K,) / (TMP - Ap) (63)

Die Korrektur des Wasserwertes erfolgt durch eine Hersteller spezifische Tabelle mit unter-

schiedlichen Temperaturkoeffizienten K fiir Temperaturen von 0-99°C (s. Anhang A.1).
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5 Ergebnisse und Diskussion

5.1 Inbetriebnahme und Initialisierung

Zur Inbetriebnahme der Pilotanlage wurden die Versuche VL0O0O bis VL004 (s. Anhang
A.2 bis A.6) durchgefiihrt, um die Funktionen der Anlage zu testen, die Kalibrierung von
MefB3geraten durchzufiithren, die Korrekturwerte fiir die Mef3werterfassung festzulegen und

die Leerlaufkennlinien aufzunehmen, sowie das Spiilverhalten ohne Belastung zu testen.

Die zu Beginn der Versuche eingestellte UF-Anstromung von 11,5 1/min steigerte sich mit
der Erwdrmung des Retentatkreislaufs (AT = 11°C) in ca. 12 h auf einen konstanten Wert

von 11,9 1/min. Gleichartig verhielt sich der Permeatflu}, der von 3,5 auf 4,2 1/min anstieg.
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Abb. 62: VL002 24h-Ausschnitt Mefiwert-Diagramm, eigene Darstellung

Wie auch in den Versuchen VL0O1 und VL002, steigerte sich im Versuch VL003 mit der
Kreislauferwéirmung (AT = 11°C) die voreingestellte UF-Anstrémung von 11,5 auf einen

konstanten Wert von 11,8 1/min, bzw. erhohte sich der Permeatflufl von 3,0 auf 3,9 1/min.
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Dieser Versuchsreihe lag die Uberlegung zugrunde, daB der Mengenverlust im Retentat-
kreislauf, verursacht durch das stetige Ausschleusen von Permeat, mit einer gleichen Menge
an Spiilmedium ausgeglichen werden soll. Als Spiilmedium wurde VE-Wasser mit einem
Druck von 3 bar aus der Laborversorgung verwendet, das permeatseitig aufgegeben wurde
und so wieder in den Retentatkreislauf gelangte. Um einen Bilanzausgleich exakt herbeizu-

fithren, wurde die Spiilzeit mit dem einzubringenden Spiilvolumen abgestimmt.
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Abb. 63: VL004 30h-Ausschnitt Mefwert-Diagramm, eigene Darstellung

= Die produzierte Permeatmenge ist direkt abhdngig von der Retentat-Temperatur. Mit
VE-Wasser als Kreislaufmedium, stellen sich fir ein fabriksneues 150 kDa-Modul als Leer-

laufkennwerte, eine Permeatleistung von 6,2 l/min und eine Temperatur von 35°C ein.

= Um einen konstanten spezifischen Filtratflufs zu gewdhrleisten, hat jede Volumenergin-
zung des Kreislaufs moglichst auf dem jeweils aktuellen Temperaturniveau zu erfolgen. Es
ist moglich, tber Zeit- und Mengen abgestimmte Spilungen, Volumenverluste im Kreislauf
auszugleichen. Zu bericksichtigen sind beim Einsatz von VE-Wasser im Vergleich zum Per-

meat als Spililmedium, Verdinnungseffekte und Ndahrstoffverluste.
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5.2 Bestimmung der Anlagenbetriebspunkte

Die Anlagenbetriebspunkte wurden iiber den Vergleich von diskreten Betriebszustdnden mit
den Parametern - spezifischer Filtratflu}, Permeatflu und Retentat-Kreislauftemperatur -

ermittelt (s.a. Anhang A.3/A.4).
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Abb. 64: Vergleich von moéglichen Anlagenbetriebspunkten, eigene Darstellung

Unter der Annahme, dafl Eigenwdrmeentwicklung als Maf} fiir den Energieeintrag in ein
System und die Hohe der Beanspruchung einer Anlage angesehen wird, sind grundsétzlich
Anlagenbetriebspunkte mit niedrigem Temperaturniveau zu bevorzugen. Durch die indirekte
Abhéngigkeit des spezifischen Filtratflusses von der Temperatur (s. Glg. 63 / Anhang A.1),

wirken sich niedrige Kreislauftemperaturen iiberdies positiv auf den Flux der Membran aus.

Das Werte-Tripel - J3, T3, F3 - charakterisiert, bei niedriger Kreislauftemperatur und ho-
hem Flux, die produktivste Variante im Vergleich der Betriebszustéinde. Dieser wird aber
nur mit einem Systemdruck von 3,0 bar erreicht, der bei dem Werte-Tripel - J;, Ty, Fy -

um 0,4 bar geringer sein kann und damit energetisch giinstiger ist.

= Aus energetischen Grinden wird die Kombination - 2,6 bar Systemdruck / 11,0 bis

11,5 l/min Anstrémung - als Anlagenbetriebspunkt der Pilotanlage festgelegt.
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5.3 Vorversuche zur Giilleseparation

Bei den Vorversuchen zur Giilleseparation wurde die technische Leistungsfahigkeit der Ul-
trafiltration nach unterschiedlicher Vorfiltration der Rohgiille in zwei Schritten bewertet. Bei
den Versuchsreihen VA011-014, VA021-024, VA051-054 und VA101-104 kam ausschlieflich
der Beutelfilter als Vorfilter zur Anwendung, die Rohgiille wurde somit an der Anlagen-
systemgrenze ohne Vorbehandlung iibergeben. In den Versuchsreihen VA001-004 hingegen,
wurde ausschlieBlich eine Hydropresse als Vorfilter eingesetzt und Diinngiille an der Anla-
gensystemgrenze iibergeben. Dabei wurde der Beutelfilter ohne eingesetztes Filterhilfsmittel

in seiner Funktion iiberbriickt.

5.3.1 Vorfiltration mittels Beutelfilter

Stellvertretend fiir die Versuchsreihe VA011-014 zeigt das Diagramm von VAO11 einen bei-
nahe linearen Anstieg der Kreislauftemperatur und einen stetigen Riickgang nach der Spii-
lung, sonst ist der Versuchsverlauf unauffillig. Durch die Spiilung wurde das TDS-Niveau

von anfinglich ca. 12000 ppm auf ca. 5000 ppm abgesenkt. (Durchfithrung s.a. A.7).
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48.00 24.00 24,00 Voo peeeqeemme -
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45,00 4 2300 i
P 11 s, e T Gl B SRS e B S R B SR
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.00 5.00
£.00 8.00
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8.00 4.00
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0.00 0.00 G.C0 000,0 o

5 T T T T T T T T T t T
08:50 10:20 1050 11:20 11:30 12:20 1250 13:20 13:30 1420 1430 15:20 15:50  [hhimm]

Abb. 65: VAO11 6h-Ausschnitt MeBwert-Diagramm, eigene Darstellung
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Der Flux bricht kurzfristig durch die Spiilparameter (ca. 4,5 1/min bei 3 bar) ein. Die Wir-
kung der Intervall-Spiilung des Versuchs VAQ11 148t sich durch die verbesserten Startwerte
des direkt darauf folgenden Versuchs VA012 erkléren:
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Abb. 66: VAO12 6h-Ausschnitt MeBwert-Diagramm, eigene Darstellung

Der Filtratfluf} ist durch die Spiilung von zuletzt 3,1 auf 5,0 1/h-m? zu Beginn des Versuchs
VAO012 angehoben worden. Der Kurvenverlauf der Anstréomung (Retentat) zeigt sich durch
die geringere Belastung des Kreislaufs mit einem Startwert von 4410 ppm (s.a. Anhang A.7)

deutlich ruhiger, dieser Trend setzt sich auch bei den Versuchen VA013 und VA014 fort.

= Die Intervallspiilungen sind fiir eine Regeneration der verwendeten Membran ausrei-

chend, sie unterbrechen eine durchgehende Produktion alle 6 Stunden fiir 30 min.

= Die Versuche VA021-024, VA051-054 bzw. VA102-104 zeigen unter Verwendung von
Filterhilfsmitteln mit 25, 50 bzw. 100 pm Feinheit ein analoges Anlagenverhalten zu den
identisch durchgefiihrten Versuchen jeweils entsprechender TDS-Belastung mit den Filter-

feinheiten 10, 25 und 50 um (s.a. A.7-A.10).
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Der Versuch VA101 ist singuldr zu bewerten, da sich trotz vergleichbarer Kreislaufbelastung
(ca. 10000 ppm), das Anlagenverhalten zu den Versuchen VA011, VA021 und VA051 unter-
scheidet. Dies &uflerte sich in einem Anstieg des Betriebsdruckes und in einem frithzeitigen
Abfall bzw. einer dauerhaften Reduktion der Anstromung, sowie in einem ziigigen, nicht
linearen, Absinken des Flux. Die im Vergleich zu den anderen Versuchen geringere Kreislauf-
temperatur it sich mit der fehlenden Beanspruchung der Anlage durch den Riickgang des
Retentatflusses erklédren. Durch die Temperaturabhingigkeit des Filtratflusses (s.a. Glg. 63
und Anhang A.1) erfihrt dieser, im Vergleich mit den Flux-Werten der anderen Versuche,

eine zusitzliche Uberbewertung.
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Abb. 67: VA101 6h-Ausschnitt Mefiwert-Diagramm, eigene Darstellung

Durch das, der TDS-Messung zugrunde liegende Mefiprinzip der Leitfdhigkeitsmessung, ist
eine Abhéngigkeit von der Art und der Konzentration von Ionen gegeben. Der Beutelfilter
wurde direkt mit Rohgiille beaufschlagt, sodaf3 es sehr wahrscheinlich ist, dafl nicht geloste
Stoffe vom 100 pum-Filterhilfsmittel an das Retentat abgegeben wurden, die ein abweichen-
des Bindungsverhalten aufweisen und durch eine andersartige Deckschichtbeeinflussung ein

singuléres Membranverhalten beim Versuch VA101 bewirkt haben.
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5.3.2 Vorfiltration mit einer Hydropresse

Mit den Versuchen VA001 bis VA004 wurde mit definierten Kreislaufbelastungen, analog zu
den Versuchen VA101 bis VA104 (s.a. A.11), das Anlagenverhalten ermittelt. Dabei erfolgte

eine Aufbereitung des Feeds fiir die Membranstufe nur iiber die Hydropresse.

= Das Anlagenverhalten bei Einsatz der Hydropresse (VA001-004) und bei Verwendung
des Beutelfilters (VA101-104) ist, bei jeweils gleichen Kreislaufbelastungen, als gleichartig
zu bewerten. (s.a. A.12).

Betrachtet man die T'S-Gehalte des Feeds aus der Hydropresse (F1) und des Vorfiltrats nach
dem Beutelfilter (V-VA101), 1d8t sich mit der Hydropresse ein um 24% héoherer Riickhalte-
grad im Vergleich zum Beutelfilter erreichen. Gegeniiber der Rohgiille wird der TS-Gehalt

um 72% reduziert.

[%FS]

HTS ETEN HP;05 HE0

F1-VADO1 V-VA101

Abb. 68: TS- bzw. Nahrstoffvergleich von G, F und V, eigene Darstellung

Die Néhrstoffgehalte unterscheiden sich mit Bezug auf die Frischmasse nicht wesentlich.
Werden die Ni#hrstoffgehalte auf die TS bezogen oder als Konzentrationen angegeben (s.a.
A.12), 148t sich fiir den Feed aus der Hydropresse die hochste NK-Néhrstoffdichte feststellen,
der hohere Phosphatgehalt liegt im Filtrat des 100 pm-Feinfilters vor.
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5.3.3 Diskussion von Temperaturverlauf und Intervallspiilung

Der Temperaturanstieg im Kreislauf der bestehenden Anlagenkonfiguration, kann in den
ersten 5 bis 6 h eines Versuchsverlaufs (linearer Bereich) und den gegebenen Betriebsbedin-
gungen, hinreichend genau durch die nachfolgende Geradengleichung beschrieben werden

(s.a. Anhang A.13):
Y() = 0,016 - = + 15,67 (64)

Der sich daran anschliefende nicht lineare Kurvenverlauf, bis zur Anndherung an eine

Grenztemperatur, ist fiir jeden Versuch einzeln zu bewerten.

= Zeigen sich bei der Membranfiltration von Giille bereits im linearen Bereich Abweichun-
gen zur ermilttelten Funktlion, ldfit sich ein problematischer Versuchsverlauf mit geringen
Ausbeuten und hohem Regelbedarf voraussagen. Dabei nehmen unterschiedliche Verfahren
zur Vorfiltration, eine Variation von Filterfeinheiten und die TDS-Belastung keinen Einflufs

auf den Kurvenverlauf.

Die Intervall-Spilungen mit Permeat oder VE-Wasser zeigen nur unter spezifischen Be-

dingungen ihre gewiinschte Wirksamkeit:

- [ihans]
120
a0
[ s0

- 30

0,00 ; : ; ; ; ; : ; ; ; 0

Time [hhimm]

Abb. 69: Wirksamkeit von Intervall-Spiilungen, eigene Darstellung

= Kurzzeitige (15 bis 30 min) Intervall-Spilungen sind diber einen langeren Zeitraum wirk-
sam, wenn diese bereits vor Phasen mit kritischem TMP bei ansteigendem Permeatfluf
durchgefiithrt werden. Zum Zeitpunkt des Absinkens von Permeatflufl und Flux hingegen,

bewirkt eine Spiilung keine tendenzielle Anderunyg.
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5.4 Variation und Einflufl von Grenztemperaturen

Mit steigender Temperatur sinkt die Permeabilitit des Membransystems, die Durchléssig-
keit der Membran wird geringer und der spezifische Filtratflufl nimmt bei stofflicher Belas-
tung des Kreislaufs ab. Mit den Versuchsreihen VL005 bis VL008 (s. Anhang A.15) wurde
zunéchst ohne stoffliche Belastung des Kreislaufs, die Wirkung variierender Grenztempera-

turen auf das Betriebsverhalten der Pilotanlage untersucht.
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Abb. 70: VLO06 24h-Ausschnitt MeBwert-Diagramm, eigene Darstellung

Wenn die systemimmanente, maximale Kreislauftemperatur erreicht ist, wirken sich be-
reits geringfiigige Anderungen der Temperatur nachhaltig negativ auf Produktivitit und

Betriebsstabilitiat aus.

= Durch die fremdbestimmte Begrenzung der Kreislauftemperatur mittels Kiihlaggregat,
konnen kurzfristige Extremwerte des Flux und daraus resultierende dauerhafte Absenkungen
des spezifischen Filtraflusses vermieden werden. Die Einfihrung der Temperaturbegrenzung
begiinstigt zudem die Spilcharakteristik, da in kiirzeren Zeitabstinden und somit dfter, eine

progressive Spilung durchgefiihrt werden kann.
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5.5 Betrieb unter Produktionsbedingungen

Das Ziel der Versuchsreihen VB101 bis VB104 war es, die Pilotanlage unter méglichen Pro-

duktionsbedingungen zu testen.

Der Versuchsreithe VB101 war ein Tagesproduktionsprogramm, mit einem definiertem Per-
meatfluBl, hinterlegt (s. Anhang A.16). Das Tagesproduktionsprogramm hatte eine stetige
Riicknahme der Verdiinnung im Retentat-Kreislauf zum Ziel, bei gleichzeitig minimaler Nut-
zung des produzierten Permeats zu Verdiinnungszwecken wahrend der Intervallspiilungen.
Mit dieser Mafinahme sollte sich die Ausbeute der Gesamtanlage verbessern, wenn Permeat
verwendet werden muf}, weil z.B. vorort kein VE-Wasser fiir Spiilzwecke zur Verfiigung steht.
Um die erforderliche Volumenbeeinflussung wéhrend des Tagesproduktionsprogrammes ex-
akt vornehmen zu koénnen, war jedoch das insgesamt verfiighbare Volumen von Arbeitstank,
Retentat-Kreislauf und Spiiltank zu gering. Die Versuchsreihe wurde deswegen ohne Ergeb-

nisse eingestellt.

= Fiir die notwendige exakte Volumenbeeinflussung in Tages- oder Schichtproduklionspro-
grammen, ist ein ausreichendes Puffervolumen fir Retentat- und Spilkreislauf vorzusehen.

Nach Méglichkeit sind die Vorlagen und Tanks zu isolieren und geschlossen zu halten.

5.5.1 Beurteilung des Anlagenverhaltens bei Belastung

Um bis auf die Verdiinnung die gleichen Bedingungen zu schaffen, wurde vor Versuchsbeginn
eine ausreichende Menge an Vorfiltrat durch die Produktion von Diinngiille aus der Hydro-
presse [F] und der unmittelbar nachfolgenden Filtration mit einem 100 pm-Filterhilfsmittel
[V] vorgelegt. Das Vorfiltrat wurde dann mit VE-Wasser soweit verdiinnt, soda8 fiir VB102
(s.a. Anhang A.17) ein TDS-Wertebereich von 3600 bis 3800 ppm, fiir VB103 ein Wert von
4800 bis 5000 ppm und fiir VB104 eine Belastung von 6800 bis 7000 ppm eingestellt werden

konnte.

= Mit der gewdhlten Anlagenkonfiguration und Betriebsweise werden, bei einer TDS-Belastung
von 3600 bis 3800 ppm, konstant 0,20 [/min Permeat produziert. Bei einer Kreislauf-
Temperatur von 30 bis 36 °C sind Intervall-Spilungen nach jeweils 24h fir ca. 15 min

ausreichend, um den Flux wieder auf den Wert nach der letzten Spiilung anzuheben.
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Abb. 71: VB102 50h-Ausschnitt Mefiwert-Diagramm, eigene Darstellung

= Bei vergleichbarem Anteil an P, Os in Rohgiille [G], Feststoff [S] und Feed [F], werden

im Feed in Bezug zum TS-Gehalt, Stickstoff und Kalium angereichert.
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Abb. 72: VB102 - Nihrstoffmengenverteilung, eigene Darstellung
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Die Versuchsreihen VB103 (s.a. Anhang A.18) und VB104 (s.a. Anhang A.19) mit einge-
stelltem TDS-Wertebereichen von 4800-5000 ppm bzw. 6800-7000 ppm zeigten ein dhnliches
Anlagenverhalten zum Versuch VB102. Es war aber festzustellen, dafl die Temperaturkur-
ven bei VB103 und VB104, durch eine hohere Eigenerwarmung des Systems einen nahezu
linearen Trend nach einer Einschwingphase nahmen. Werden diese stabilisierten Tempera-
turverldufe aber geringfiigig gestort, sind Einbriiche bei der Anstrémung, dem spezifischen
Filtratfluf und eine korrelierende Druckerhéhung im System festzustellen. Durch die per-
meatseitigen Spiilungen im 24 h-Intervall konnten wieder die Ausgangswerte erreicht wer-

den.

= TDS-Belastungen des Kreislaufs bis 7000 ppm werden dauerhaft durch die gewdhlte Ver-
fahrenstechnik bewdltigt, wenn im Produktionsbetrieb eine aufeinander abgestimmte Fluf-
und Temperaturregelung eingesetzt wird. Hohere Belastungen an Feststoffgehalt erfordern
zusdtzliche Mafinahmen zur dauerhaften Stabilisierung des Anlagenverhaltens im produkti-

ven Einsatz.

= Die Trendanalyse bei unterschiedlicher TDS-Belastung zeigt, dafi die Ndéhrstoffgehalte
im Permeat von den jeweils angebotenen Gehalten im Retentatkreislauf abhdngen. Fir das

Permeat kann ein nahezu konstantes NK-Verhdltnis von 1:1,6 angegeben werden.
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Abb. 73: VB102-103 - Trendanalyse N#hrstoffmengenverteilung, eigene Darstellung
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5.5.2 Entwicklung des Flux im Langzeitversuch

Mit den Versuchsreihen VC101-103 (s.a. Anhang A.22 bis A.24), sowie VC051-052 (s.a.
A.25, A.26) wurde unter Produktionsbedingungen mit einem TDS-Gehalt von 6800-7000
ppm die Fluxentwicklung {iber einen Zeitraum von drei Wochen bewertet. Dabei wurde die
Anlage am Wochenende abgeschaltet, und ohne eigene Stillegungs- oder Konservierungs-

mafinahmen, der kontinuierliche Wochenbetrieb wieder aufgenommen.

= Im direkten Vergleich des Anlagenverhaltens (s.a. Anhang A.26) fillt auf, dafi bei ei-
ner Vorfiltration mit 50 um gegeniiber der 100 pum-Variante der Betrieb unauffdlliger ist

und mit weniger Intervall-Spilungen auskommit.

Der Betriebsverbesserung der 50 pum-Variante steht ein Néhrstoffmengenverlust entgegen,
fiir den Stickstoffsummenparameter TKN sind 30-40%, fiir Phosphat ca. 50% und fiir Ka-
liumoxid 10-20% als Reduktion zu den Gehalten der 100 pm-Variante anzunehmen. Soll
der Verlust an Nahrstoffen iiber eine Massenerhohung des Vorfiltratstromes ausgeglichen
werden, so bedeutet dies unter Beriicksichtigung des hohen Wasseranteils der Frischmasse,

eine nicht unerhebliche Erhéhung der Durchlaufkapazitit aller Anlagenteile.
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Abb. 74: Permeat-Néahrstoffmengen aus 100 bzw. 50 um-Vorfiltrat, eigene Darstellung
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5.5.3 Effizienzvergleich der Vorfiltrationsvarianten

Um die Effizienz der Vorfiltration fiir das bestehende Anlagenlayout bewerten zu kénnen,
wurden die Konzentrationsverhaltnisse der Nahrstoffkombinationen untersucht und die Ab-

scheidegrade von Feststoff fiir alle Nahrstoffe verglichen.

Mit der Vereinbarung, die Effizienz fiir alle Vorfiltrationsvarianten unabhéngig von ein-
zelnen Anlagenkomponenten zu bestimmen, konnen die Beutelfilter-Filtrate (V-VA), die
Fliissigphase der Hydropresse (F) und das Retentat (R) vergleichend betrachtet werden.
Fiir die Ndhrstoffe P und K ergibt sich eine Effizienz-Matrix:
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Abb. 75: KP-Effizienzmatrix Vorfiltration, eigene Darstellung

= Die Flissigphasen der Hydropresse (F) erzielen in allen Kombinationen die hdchsten
Néhrstoffwerte und definieren fir die verwendeten Vorfiltrationsvarianten den maximalen

Abscheidegrad an Feststoff (s.a. Anhang A.27).

Die Hydropresse kann Rohgiille direkt, nur zu einem Retentat mit einer TDS-Fracht von
7000-10000 ppm, fiir den UF-Kreislauf aufbereiten. Diese Belastung, wie in den Versuchen
VA001-002 bzw. VA101 (s.a. A.12) und VB104 (s.a. A.19) nachgewiesen, beeinfluflt das Be-
triebsverhalten der 150 kDa-UF-Membran negativ. Um diese Fracht auf der Membranseite

verarbeiten zu konnen wurden Versuche mit einer 300 kDa-Membran durchgefiihrt.



ERGEBNISSE UND DISKUSSION

5.6 Einsatz einer 300 kDa Ultrafiltrationsmembran

Mit den Versuchsreihen VX101 (s.a. A.28) und UX101 (s.a. A.29) wurde untersucht, ob bei
gleichartiger Vorfiltration und einer definierten TDS-Fracht von 5000 ppm, die Stickstoff-
Anteile bei Einsatz von 300 kDa-UF-Membranen, den Werten von Membranen mit 150 kDa

Riickhaltevermégen entsprechen.

0,00 A

Abb. 76: Stickstoffanteile im Permeat von 150 bzw. 300 kDa UF, eigene Darstellung

= Durch den

zielt werden, das Verhdltnis von TKN zu NH4-N bzw. Norg erfihrt keine Verdnderung.

_______________________________________________________________________________________________________________________________

R-VX101 R-UX101 P-VX101 P-UX101

Einsatz von 300 kDa-Membranen kénnen hohere N-Mengen im Permeat er-

Abb. 77: Verblockung der 300 kDa UF-Membran, eigene Darstellung

Der Versuch UX101 mufite wegen instabilem Betriebsverhalten (s.a. A.29) abgebrochen

werden und stellt anschaulich dar, dafl die schon im Riihrzellenversuch beobachtete Neigung

von Rindergiille zur Verblockung bei Membranen > 150 kDa signifikant ist.
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5.7 Axiale Spiilung des Moduls mit Inertgas

In einem Versuch VR014 (s.a. Anhang A.30) wurde zunéchst die Leerlaufkennlinie einer 150
kDa-Membran mit VE-Wasser, bei Zuschaltung einer Gasspiilung mit Argon am UF-Modul,
aufgenommen (s.a. Material und Methoden > Gasspiilung mittels Druckgasflaschensystem).
Der Gasstrom wurde durch visuelle Uberpriifung, einer mit VE-Wasser iiberdeckten Mem-
bran im Modul, auf ca. 20 Blasen je Sekunde mit einem Blasendurchmesser von ca. 2 mm
eingestellt. Damit bestand ein konstanter Flul von ca. 5 ml/min an Ar-Blasen durch einen

0,5 mm Spalt am Umfang (4x90°) des Modul-Bodenstiickes.

Die Gasblasen instabilisieren lose Kompartimente im Bereich der Membran-Deckschicht,
die sonst durch die Tangentialstromung verdichtet werden, und fithren diese im Retentat-

strom mit. Die Notwendigkeit von Intervall-Spiilungen verringert sich dadurch.

L2 L/min]
40,00 4 0,40
Temp [*C] Permear [I'min]

39.00 4 0.39
35.00 4 0.38
37.00 4 0.3

36.00 0.38
35.00 4 035
3400 4 0,34
33.00 4 033
32.00 4+ 0.32
31.00 4 0.31
30.00 4 030
29.00 4 0.29
28.00 4 0.28
27.00 0.27
26,00 4 026
25.00 0.25

10:05 11:06 12:06 13:08 1408 15:06 18:06 17:06 15:06 10:06 20:06 21:08 [hh:mm]

Abb. 78: Korrelation von Permeatflul und Kreislauftemperatur, eigene Darstellung

Durch die Gasbeimischung zeigt sich bei VE-Wasser die Tendenz einer Entkoppelung des
Permeatflusses vom Kreislaufstrom. Stellt man die Permeatwerte, mit dem Faktor 200 ver-
groBert und mit Ordinatenverschiebung, im gleichen Diagramm mit der Kreislauftemperatur

dar, 1Bt sich eine tendenzielle Ubereinstimmung des Verlaufs beider GriBen feststellen.
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Diese Feststellung gilt auch fir die Kurvenverldufe des Versuchs VX114 (s.a. A.31), bei
dem ein 100 pm-Vorfiltrat mit einer Belastung von 7000-10000 ppm im Retentatkreislauf
durch einen Gasstrom im Deckschichtbereich in seinen Eigenschaften verindert wird. Uber-
dies zeigt sich, daf} sich die Kreislauftemperatur nach einer Startphase durch die konstante

Belastung verstetigt, und sich damit der Permeatflufl zu einer konstanten Gréfie entwickelt.

Der Versuch VX115 (s.a. A.32), bei dem Diinngiille aus der Hydropresse als Feed (F) dem
Retentatkreislauf zugefiihrt wird, bestétigt die bisherigen Beobachtungen trotz der fehlen-
den Klassierung (100 pym-Feinfilter). Es stellt sich ein nahezu konstanter Permeatfluf ein,

der sich einem dauerhaften Wert von 0,22 1/min je m? Membranfliche annéhert.

PCl fbar]  [Vmin] b [ppm]
50,00 7 2500 25.00 - - - - - - - - - - ———————————————— 5000 [ 23000
B T=mp ['C] + M Parmsar [V'min]
48.00 24004 24.00 i + 4800 [ 24000
Bstznrat [L'min]
46,00 {1 23004 23.00 + 4e0,0 23000
4406 22004 200 {iooi-lilaiiil RS R e sio-df as00 22000
42,00 21004 2100 1--- - - 4300 | 21000
40,00 20004 2000 L 4000 | 20000
3800 { 1500 1500 f--- i--- 3800 15000
3500 { 18004 1800 b 300 |isooo
34004 17004 1700 I 3400 | 17000
32,00 £00 £00 + 3200 |ie0c0
30004 1500 b 3000 | 15000
2200 { 1400 + 2800 | 14000
2600 1300 b 2600 | 13000
34,00 200 1200 2400 | 12000
22004 11004 1100 b 2200 | 11000
20,00 10,00 0,00 S 2000 | 10000
18,00 5,00 5,00 f----2 80,0 | 5000
1004 800 800 : ! : I soco
4,00 780 7.00 1400 | 7000
12,00 600 &C0 €000
o.00 5.00 5.00 coe | 5000
2,00 4004 400 - 080.0 | 4000
£.00 3,00 300 I osoo 3000
4,00 2,00 2,00 0400 2000
2,00 o0 { o0 0200 000
eecod  oood  ooo : o000 o

OF30 13:31 2531 03:31 031 15;3¢ 2135 0335 0535 13:3% 21:40  [Bhimm]

Abb. 79: VX115 72h-Ausschnitt MeBwert-Diagramm, eigene Darstellung

= Die Gasbeimischung im Aufwdrtsstrom des UF-Moduls in Form von Gasblasen, hebt die
Limitierung der Feststoffbelastung im Zulauf zum Retentat auf (s.a. A.12. bzw. A.19). Es
konnen so die Vorteile der erhéhten NK-Nahrstoffdichte und des héheren Abscheidegrades
der Hydropresse (s.a. Effizienzvergleich der Vorfiltrationsvarianten) genutzt werden. Auf
einen zwischengeschalteten Beutelfilter kann als Anlagenbauteil verzichtet werden, durch

die damit wegfallende Druckerhohungskomponente wird der Energiebedarf reduziert.
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5.8 Anreicherung von Methanbildnern im Retentat

Um die Eignung des Retentats fiir den Finsatz in Biogasanlagen abschitzen zu koénnen,
wurde die Anzahl an Methanbildnern (M), sowie die Gesamtzellzahl (D) je ml fiir die Fliis-
sigphasen der unterschiedlichen Prozessschritte bestimmt. Mit der direkten mikroskopischen
Zéhlung unter Anwendung der Fluoreszenzmikroskopie werden Bakterien- bzw. Zellkonzen-
trationen festgestellt, die in Abgrenzung zur Bestimmung von KBE, auch abgestorbene und

nicht mehr vermehrungsfahige Zellen berticksichtigt.

Fiir VC103 (s.a. A.24), durchgefiihrt als Langzeitversuch mit Vorfiltration, mittels Hydro-
presse und 100 pm-Beutelfilter, konnen fiir die einzelnen Phasen nachfolgende Zellzahlen

angegeben werden:

[Anzahl/ml] ;
—{— Gesamtzellzahl |
== Methanbildner
1,E+11 : |
1 P ——1F \\
= pd 4
l,Ele \ / \ /
“__'I 'Y = + — I’
S ; W
| 5,E-08 5.E-08 -
1,E-09 /. R
I Vd T.E-08
1,E-08 ;\ P e
~ # e
\\ ll \ :
- S 4 ~ I
1,E-07 [~ - )
“'r}-—/
1,E-06

G-VC103a F-VC103a R-VCI03/1 R-VC103/72 R-VCI03/3 R-VCI03/4 D-VCI03/1 D-VC1032 D-VCI03/3 D-VC103/4

Abb. 80: VC103 - Gesamtzellzahlen und Anzahl der Methanbildner, nach Prot. Aufzeich-
nungen, Fr. Herrmann, BTU Cottbus-Senftenberg (2012)

= Durch die zweistufige Vorfiltration werden die Zellen und Methanogene der Rohgiille
deutlich in ihrer Anzahl reduziert. Zellen bzw. Methanbildner werden in gleichen Mengen in
der Deckschicht gebunden.

= Die Anzahl der Methanbildner im Retentat iibersteigt die der anderen Phasen, stellt aber
mit der Reduktion der Kreislaufbelastung durch Verdinnung auf 5000-6500 ppm, noch nicht

das erreichbare Maximum an Zellzahlen im Retentat dar.
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Analog zum Anstieg der Zellzahlen bei Erhohung der Faulraumbelastung von Biogasan-
lagen, ist noch Potenzial vorhanden, wenn unverdiinntes Feed bzw. Vorfiltrat dem Mem-
brankreislauf direkt zugefithrt wird. Eine Erhchung der Anzahl von Methanbildnern ist
erforderlich, um Zellzahlen von 10° bis 1010 Zellen/ml optimierter Biogasprozemasse von
thermophil arbeitenden Mais- bzw. Grassilage-Fermentern zu erreichen. Bei ungiinstigen
Bedingungen sinkt die Zahl an methanogenen Archaeen teilweise auf Werte von 10° bis 10°

Zellen/ml (LEBUHN et al., 2010).

= Aufgrund der Selektivitit und des Riickhaltevermdégens der UF-Membran, kommt es zu

etner Aufkonzentration von Zellkompartimenten im Retentatkreislauf.

Die Konzentration von Zellen oder Zellfragmenten ist im laufenden Betrieb nicht nur durch
biologische Umsetzungsvorgéinge, durch die Verdiinnung des Retentats oder den Austrag
von Deckschichtanteilen bei Intervall-Spiilungen limitiert. Auch die Kompaktierung von
Partikeln, die aufgrund ihrer singuldren Eigenschaften ins Permeat gelangen miifiten, er-
hoht die Gesamtzellzahl im Retentat. Die nachfolgende Abbildung zeigt exemplarisch so

eine kompaktierte Zelleinheit im Retentat:

Lange = 13,56 pm

Lange =27 49 um

Abb. 81: R-VC103 - 40 x Dapi 0,01-2 - Kompaktierte Zelleinheit, Fr. Herrmann, BTU
Cottbus-Senftenberg (2012)

Durch die Kompaktierung von einzelnen Zellen und Zellfragmenten entstehen gréfiere Ein-
heiten, die um ein Vielfaches grofler sind als der nominelle Porendurchmesser der Membran

bzw. wechseln diese durch ein veréndertes (-Potential nicht mehr auf die Permeatseite.
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Bei Einsatz eines 50 pm-Filterhilfsmittels im Versuch VC053, war nur noch die halbe Anzahl
an Methanbildnern, im Vergleich zur Anwendung des 100 pm-Filterhilfsmittels (VC103),
im Retentat festzustellen. Auch der Vergleich zwischen Gesamtzellzahl und Anzahl von

Methanbildnern fiir den Versuch VBO052 bildet eine kleinere Anzahl an Methanogenen ab:

[Anzahl/ml]
= Gesamtzellzahl
== Methanbildner
1,E-11 A
L
1,E-10 A . 1
1,E-09 A
1,E-08 A
3E=07 3.E-07
1,E-06
R-VB032/1 R-VB052/2 R-VB052/3 R-VB052/4 D-VB052/1 D-VB052/2 D-VBO052/3

Abb. 82: VB052 - Gesamtzellzahlen und Anzahl der Methanbildner, nach Prot. Aufzeich-
nungen, Fr. Herrmann, BTU Cottbus-Senftenberg (2012)

Fiir die Versuche VB051 und VB052, wurde bei 7000 bzw. 10700 ppm TDS-Gehalt des
Retentats, exemplarisch die Auswirkung unterschiedlicher Belastungen auf die Zellenzahl

und die Anzahl der Methanogene in der Deckschicht {iberpriift:

LE+11
D-VBO51 - LE+10 A
r LE-09 A
r LE-08 -+
r LE-07 A
r 1L,E-D6 A
r LE+05 A
r 1LE-04 A
r LE+03 A
r LE+02 A
r LE+01 A
T 1,E-00 A

0 Tage 1Tag 2 Tage 0 Tage 1Tag 4 Tage

D-VE052

Abb. 83: VB051/VB052 - Gesamtzellzahlen und Anzahl der Methanogene, nach Prot. Auf-
zeichnungen, Fr. Herrmann, BTU Cottbus-Senftenberg (2012)

= In Analogie zu den Ndihrstoffgehalten (s.a. A.20 bzw. A.21) der Deckschichten, sind
auch Gesamizellzahl und die Anzahl an Methanbildnern nicht durch eine Variation der

Feststoffbelastung beeinfluffbar.
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5.9 Verwendung des Retentats als Biogassubstraterginzung

Durch die Anreicherung von Methanbildnern im Retentat mit konkurrenzfihigen Zellzahlen
im Vergleich zu konventionellen Substraten, besteht ein Potenzial fiir die Verwendung des
Retentats als ertragssteigernde Biogassubstratergéanzung. In eigenen Versuchsreihen wurde
der Biogasertrag der einzelnen Varianten ermittelt (s.a. Anhang A.33) und mit der bioana-
lytischen FOS/TAC-Bestimmung das Verhéltnis von fliichtigen organischen Séuren (FOS),
zur Pufferkapazitét von Carbonat (TAC) ausgewertet. In 10 Laborfermentern wurden 5

unterschiedliche Varianten an Energietrdgermischungen untersucht.

Der Biogasertrag im Vergleich fiir die unterschiedlichen Varianten stellt sich wie folgt dar:

[1 Biogas]

LD 985 mbar ¥ LD 1001 mbar M LD 1002 mbar B LD 1006 mbar B LD 1007 mbar

) N S I N
T N SRR
o OEDOEN  AOENN
DI CEFRRRR, G —
150 1- -
10,0 1-

5.0 -

Qoo

F1 Fo E2 F7 EF3 E8 Fz Fa F5 Fi0
Abb. 84: Biogasertrag der einzelnen Substrat-Varianten, nach Laborprotokollen, Biogasla-

bor, FH Bingen (2012)

= Die Variante mit der Substratmischung aus Biogasgiille, Maissilage und Retentat (Fer-
menter 8 und 8) erzielt den grifiten Biogasertrag, eine entsprechende Luftzufuhr ist dabei

Voraussetzung. Damit ist das Retentat als Biogassubstraterginzung geeignet.

= Die Substratmischung aus Biogasgiille, Feststoff (S - Hydropresse) und Retentat (Fer-
menter 5 und 10) kann, mit Bezug auf den geringeren Biogasertrag, nicht als Alternative

zu einer Substratmischung aus Biogasgille und Maissilage (F2 und F7) verwendet werden.



126 ERGEBNISSE UND DISKUSSION

Fiir den Methangasertrag stellen sich die Verhiltnisse anders dar. Es fillt zunédchst auf,
daf} die Ertrdge iiber alle Varianten geringere Unterschiede zueinander aufweisen, als die
Biogasertragswerte. Eine Bevorzugung bestimmter Varianten beziiglich des Ertrags ist nur
bei Einzelfallbetrachtung und unter besonderer Beriicksichtigung der Umgebungsbedingun-

gen moglich:

[I Methangas]

LD 985 mbar © LD 1001 mbar ® LD 1002 mbar @ LD 1006 mbar W LD 1007 mbar

50.0 A " BE _— | -1 |
E3 F8 E:

30,0
20,0

10.0

0.0 4

Fl Fo E2

7 4 3% E5 Flo

Abb. 85: Methangasertrag der einzelnen Substrat-Varianten, nach Laborprotokollen, Bio-
gaslabor, FH Bingen (2012)

= Bei der Bewertung des Methangasertrags erzielt die Substratmischung aus Biogasgiille,
Feststoff (S - Hydropresse) und Retentat (Fermenter 5 und 10) im Vergleich zu einer Sub-

stratmischung aus Biogasgiille und Maissilage (F2 und F7) konkurrenzfihige Ertragswerte.

Damit ist ein Ablose von Maissilage durch Giilleprodukte greifbar, und eine Erhéhung
des Anteils an reinen Giille-Biogasanlagen denkbar. Zudem beeinflussen unterschiedliche
Beliiftungsbedingungen, Substratmischungen aus Biogasgiille, Feststoff (S - Hydropresse)

und Retentat weniger, als die Varianten mit Biogasgiille und Maissilage.

Um den biochemischen Zustand in Fermentern bewerten zu kénnen, wird in der Praxis der
FOS/TAC-Wert als Verhiltnis der Pufferkapazitit zum Gehalt an fliichtigen Fettsiuren
herangezogen. Diese Kontrollzahl kann fiir gleiche Anlagentypen, wie in den gegenstindli-
chen Versuchen, Aussagen zum Anlagenzustand liefern. So deuten FOS/TAC-Werte > 0,5
auf eine Uberfiitterung des Fermenters hin, bei Werten < 0,3 hingegen besteht Bedarf. Bei

einem Wert von 0,4 wird in der Praxis von einem stabilen Anlagenzustand ausgegangen.
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Fiir die Versuchsreihen wurden fiir alle 10 Fermenter cinzelne Kontrollparameter iiber die

Dauer von 142 h fiir die Berechnung der FOS/TAC-Werte aufgenommen (s.a. A.33):

[FOS/TAC]

o 5 | —&— F1 Biogasgille (Blindwerr)
Ay i i i
) 0 ) (a :-LE b —— F6 Bingasgiille (Blindwer)

| —S—F2 Biogasgiille Maissilage
L1049 —/— F7 Biogasgiille Maissilage
[ L '“F_et_s“_ : F8 Biogasgille Maissilage Rerentar
! _.-1 —F— F4 Biogasgiille Feststoff-3

| —B— F2 Biogasgiille Feststoff-S
- —B—F5 Biogasgiille Feststof-3 Retentat

| =~ F10 Bioeassiille Feststoff-S Retentat

0,10_.. NPT SIEPE SPIEPE SPERE o, [P ) .... .......:... P S S S ...:........ e ......:..... T ] T ] S T

0.00 T T T T T
0:00:00 24:00:00 48:00:00 72:00:00 06:00:00 120:00:00 [hh:mmss]

Abb. 86: FOS/TAC-Werte fiir die einzelnen Substrat-Varianten, nach Prot. Aufzeichnungen,
FH Bingen, PETERSEN, J. (2012)

Fiir die Fermenter mit Maissilage (F2, F7, F3 und F8) besteht eine Uberfiitterung, die sich
durch Zugabe von Retentat zusétzlich erhoht, der FOS/TAC-Wert erreicht erst nach 142
h den Zielbereich. In dieser Zeit wird eine deutlich iiberhchte Menge des Energietrigers

Maissilage eingesetzt.

= Das Defizit der reinen Biogasgille wird mit der Zugabe von Feststoff (S) aus der Hydro-
presse oder im Bedarfsfall auch mit einer zusdtzlichen Erginzung durch Retentat (F4, F9,

F5 und F10) kompensiert.

Mit der Moglichkeit, ausschlieBlich Giillebestandteile zur Sicherung eines optimierten bio-
chemischen Zustands in Biogasanlagen einsetzen zu kénnen, ist eine hohere Wirtschaftlich-
keit und Rentabilitédt von Kleinbiogasanlagen auf Giillebasis (< 75 kW) gegeben. Zudem
gelten die eingebrachten Inhaltsstoffe als Material der Kategorie 2 gem. EG-Verordnung
(2009) nach Art. 13 und sind somit unbedenklich anzuwenden, auch ein Inverkehrbringen

ist so problemlos mdoglich.
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5.10 Ergebnisse der Gefiflversuche

In den zwei Projektarbeiten von KERN (2013) und NGASSA (2013) wurde die pflanzen-
bauliche Effizienz iiber die Auswertung von Ertrigen und der N-Ausnutzung betrachtet.
Dabei wurden das Permeat als Fliissigdiinger und der Feststoff aus der Hydropresse in

unterschiedlichen Kombinationen mit Rohgiille und Mineraldiinger verglichen.

(8)
14 +
13 ¢
12
1
10

O3 Ernte

B2 Ernte T
31.Emnte

w

QO =N W = ;5 e N o

Abb. 87: Trockenmasseertrége der 3 Ernten, Projektarbeit, FH Bingen, KERN, D. (2013)

Die Variante ,,voll-Mineral-N* leistet einen Ertrag von 12,84 g / 6,0 kg Bodentrockenmasse:

14

—a— voll Mineral-N /A

//
B
A

/4

2
/ —— ohne Mineral-i
1] T T T T T

0 2 4 6 8 10

[ury
[

—=— halb Mineral-N

[y
(=]

Aufwuchs (g TS / Gefdf)
=]

Wochen nach dem Auflaufen

Abb. 88: Ertriige der Mineral-N Varianten, Projektarbeit, FH Bingen, KERN, D. (2013)
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Unter Beriicksichtigung der Standardabweichung des Gesamtertrags (Summe der drei Ern-
ten) war festzustellen, daff die ,Voll“-Varianten sich im Ertrag nicht signifikant voneinander
unterscheiden. Betrachtet man die Varianten mit Permeat und Feststoff-Beimengung im
direkten Vergleich zum Mineralstoffdiinger, so lassen sich konkurrenzfihige Ertréige dar-

stellen:

14
—a— halb Permeat+ FS ——voll Mineral-N + FS A

—+—halb Rohgdlle ‘/‘/4, "
/ ).r""f-
N4

»/.

[y
=

[y
~

—a— voll Permeat + FS

=
=

10

Aufwuchs (g TS / Gefal)
[==]

Aufwuchs (g TS / Gefaly)
o

//‘ // —+—voll Rohgiille
2 2 F-
, / @ halb Permeat / —m#—voll Permeat
T T T ¥ T 0 T T T T T
0 2 4 6 8 10 0 2 4 6 8 10

Waochen nach dem Auflaufen Wochen nach dem Auflaufen

Abb. 89: Ertriige der Permeat Varianten im Vergleich, Projektarbeit KERN, D. (2013)

Die Variante ,halb Permeat+FS“ erzielte, durch die Nachlieferung von organisch gebunde-

nem Stickstoff des Feststoffs, einen vergleichsweise guten Trockenmasseertrag.

N- Konzentration | Trockenmasseertrage N- Aufnahme
Aufwuchs
g* Pot™* Schnitt™
v.H* Schnitt-* mg N* Pot “*Schnitt™

Variante 1 2 3 1 2 3 1 2 3 Gesamt
ohne Mineral-N 4,1 3,5 34 Bz 1,4 0,6 212,7 | 47,8 18,7 279,1
halb Mineral-N 51 (43 [42 |66 |23 1,0 3339 | 97,7 (401 |471,8
voll Mineral-N 5,3 4,5 4,3 7,6 3,0 2,3 403,9 | 136,6 | 99,4 639,8
halb Rohgiille 51 |43 [42 |69 |24 1,3 3494 | 101,3 | 54,6 | 505,3
voll Rohgllle 54 |46 (44 6,9 2,8 2,8 3719 | 127,7 | 124,9 | 624,5
halb Permeat a9 |41 |40 |63 |20 |10 |3082)833 |41,1 |4326
voll Permeat 53 |45 (44 6,1 3,1 2,2 326,8 | 139,1 | 84,0 559,9
halb Permeat+ FS 52 |45 4,3 1,6 2,7 19 396,5 | 120,9 | 83,1 600,5
voll Permeat + FS 56 |47 |46 |67 2,3 33 375,1 | 106,7 | 149,4 | 631,3
voll Mineral-N + FS 55 |46 4,5 6,7 2,7 2,8 364,7 | 126,9 | 126,95 | 618,6

Abb. 90: Stickstoff-Entziige der Varianten, Projektarbeit, FH Bingen, KERN, D. (2013)
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Bei Betrachtung der N-Entziige fillt auf, dafl die Variante ,,voll Permeat+FS* (1. Schnitt)
die hochste N-Konzentration mit 5,6% aufweist. Dies bedeutet, unter Anwendung der gén-
gigen Praxisberechnungen zur Ermittlung des N-Bedarfs, dafl bei gleichem Ertrag geringere
N-Zuschldge fiir nicht erntefihige Restpflanzen angenommen bzw. auch die langjéhrigen

organischen Diingemengen reduziert werden kénnen.

Aus den Bilanzsalden (KERN, 2013) ergibt sich, daf§ bei den Varianten ,halb Mineral-N*,
,halb Rohgiille“ und , halb Permeat+FS“ mehr Stickstoff aus dem Erntegut aufgenommen
wurde, als mineralischer Stickstoff im Boden und durch Diingung zur Verfiigung stand. Die
Gesamt-N-Salden zeigen eine ausreichende Versorgung. Aufgrund der geringen Ertragsun-
terschiede ist anzunehmen, dafl nach 3 Schnitten (11 Wochen Versuchsdauer) der Stickstoff
noch nicht limitierend fiir den Aufwuchs war. Im zweiten Gefdversuch (NGASSA, 2013)
konnte dies auch fiir 5 Schnitte nachgewiesen werden, allerdings zeigte sich nach dem 3.
Schnitt eine Abnahme der Wirkung des Permeats durch zuriickbleibende Ertrige. Grundle-
gend entsprach die Pflanzenverfiigbarkeit des im Permeat enthaltenen Ammoniumstickstoffs

dem Potenzial von Rohgiille und Mineralstoffdiinger.

CO, .- Emissionen [kg/ha]

2 4.
8000 1 m Dingerlagerung
7000 A
Mineraldinge rherstellung
6000 A
b——————
5000 A ®Transport - Ind. CO2 &g.-
Emissionen
4000 -
u Ausbringung - Ind. CO2
3000 A dq.- Emissionen
| B Transport - Dir. CO2 ag.-
2000 Emissionen
1000 mAusbringung - Dir.CO2 aq.-
Emissionen
0 -
Garrest/Gllle Mineraldiinger

Abb. 91: CO,-Emissionen von Girrest/Giille und Mineraldiinger, DOHLER, H. (2012)

= In ihrer Dingewirkung ist die Kombination aus Permeat und Feststoff (aus der Hydro-
presse) mit Mineraldiinger vergleichbar. Bei Bericksichtigung der Klimaschutz relevanten

Emissionen, ist die Kombination Permeat und Feststoff als Diinger zu bevorzugen.
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5.11 Vorteile und Chancen eines Nahrstoffsplittings

Die Versuche zur Bestimmung der Nihrstoffmengen haben gezeigt, dafl generell Phosphor,
weil iiberwiegend grobpartikuldr gebunden, im Vergleich zur Ausgangsmenge durch jede
Aufbereitungsstufe signifikant reduziert wird. Durch das Gebot der Ressourcenschonung,
insbesondere beim Wertstoff-Element Phosphor, und aus Umweltschutzgriinden (Eutro-
phierung), wird die P-Reduktion positiv bewertet. Dem Minimumgesetz von Carl Sprengel
folgend, ist das Phosphat genau jene Ressource, die das Wachstum von Pflanzen mafigeblich

beeinflufit und limitierend wirkt.

= Dem keimfreien, fliissigen NK-Diinger, der keine Geruchsemissionen verursacht, fehlt

Phosphor um ihn direkt nach Aufbereitung einsetzen zu kénnen.

Eine Hypothese dieser Arbeit bestand darin, iiber ein Néahrstoffsplitting die N#hrstoffe
N, P und K in getrennten Fraktionen zu konzentrieren, um diese dann spéter in gew{insch-
ten Verhéltnissen, und mit optimierten Eigenschaften nach Separation, bedarfsorientiert
wieder zusammenfiithren zu konnen. Zur Orientierung wurde ein eigener Laborversuch ,,P-

S-Kombination* (s.a. Anhang A.34) durchgefiihrt:

[g/kg T3]

® Permear (P) ™ Feststoff (5)

120 ~

100 ~

80 ~

20 ~

Nges Notg P,0s K70

Abb. 92: Nahrstoffvergleich P-S-Kombinationsversuch, eigene Darstellung
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Mit der Vorgabe den TS-Gehalt auf < 5% zu beschranken, war durch die Feststoffbeimen-
gung zum Permeat eine Steigerung des P-Gehaltes um 35% und eine Anhebung des Gehalts
an organischem Stickstoff um 31% mdoglich. Auch im zweiten GefédBversuch (NGASSA, 2013)
konnte die Feststellung bestétigt werden, dafl grundlegend fehlendes Phosphat im Permeat
der Membranfiltration, durch eine Zugabe von Feststoff aus der Vorfiltration ergénzt wer-

den mus.

Um dem Umstand Rechnung zu tragen, daf einem keimfreien*® NK-Diinger (Permeat) der
Phosphor iiber einen nicht keimfreien Triger (Feststoff) beigemengt wird, ist der Anspruch
zu stellen, auch den P-Tréger keimfrei aufzubereiten um z.B. Anwendungen im Obst- und
Gemiisebau, sowie fiir die ckologische Erzeugung von Elite-Backweizen (KERN, 2013) be-

dienen zu konnen.

Ein Losungsansatz kann die Nutzung des Feststoffes fiir die energetische Teilversorgung
der Aufbereitungsanlage sein, indem der Feststoff aus der Hydropresse als Energietriger
fiir einen Verbrennungsvorgang in einer Mikro-Kraft-Warme-Kopplungsanlage eingesetzt
wird. Die mit Phosphor angereicherte Asche aus dem Verbrennungsvorgang kann in Pul-
verform iiber eine Mischstrecke dem Permeatstrom, dhnlich den Verfahren mit Aktivkohle,
dosiert zugegeben werden. Fine weitere Moglichkeit der Nutzung des Feststoffes liegt in

einer durch biologische Prozesse optimierte Verwendung als Einsatzstoff fiir Biogasanlagen.

5.12 Energetische Beurteilung des Verfahrens

Der Energiebedarf der Vorfiltration konnte gegeniiber konventionellen Verfahren dahinge-
hend gesenkt werden, dafl eine Hydropresse zum Einsatz kommt, die als Triebkraft nur
den, ohnehin durch die Hofversorgung gegebenen, Wasserleitungsdruck benétigt. Die zu
Beginn der Versuche verwendete Fiakalienpumpe (Feed-Pumpe fiir Beutelfilter) mit 0,37
kW elektrischer Leistung konnte somit substituiert werden. Die Gasspiilung erfolgt {iber
ein Flaschensystem mit Vordruck, das lokal keine elektrische Energie benotigt. Auch die,
fiir eine umfassende Untersuchung bendtigte Mef3technik, wiirde bei einer produktiven Anla-

ge weitestgehend nicht mehr ben6tigt und durch analoge Mefigeriite ersetzt werden kénnen.

“9hei entsprechenden MaBnahmen gegen eine Wiederverkeimung
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So bestehen als Komponenten mit elektrischem Leistungsbedarf, die Kreislauf- bzw. Spiil-
pumpe (750 W), der Tauchkiihler zur Temperaturstabilisierung mit 350 W und die Dosier-
pumpe mit einer Leistungsaufnahme von 12 W. Bei einer gesicherten Permeatleistung von
ca. 14 1/h je m? Membranfliiche kann ein spezifischer elektrischer Energiebedarf mit ca. 1,2
kWh angegeben werden. Wird der Feststoff aus der Hydropresse, mit einem Brennwert von
16,16 MJ /kg, als primérer Energietriger in einer Holzvergasungsanlage fiir Einfamilienhéu-
ser eingesetzt, ist ein Verbrauch an Feststoff von ca. 0,86 kg/h fiir ca. 1,2 kW elektrische
und ca. 3,3 kW thermische Energie (A9 = 20 °C) zu erwarten.

5.13 Quantifizierung der Nihrstoffstréme

100% 100% 100% 100%
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Abb. 93: TS-Mengen und Nahrstoffstrome des Versuchs VB102, eigene Darstellung
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Im exemplarischen Vergleich der Trockensubstanzmengen und der Néhrstoffstrome fiir den
Versuch VB102 (unter Anwendung eines zwischengeschalteten Beutelfilters) 148t sich fiir

jede Verfahrensstufe die Effizienz und die Verfiigharkeit in der néichsten Stufe abschétzen.

Hierbei zeigt sich zunéchst eine beabsichtigt hohe Trennleistung der Hydropresse, bei der
86% des Feststoffes aus dem Rohmaterial abgetrennt werden. In diesem separierten Volu-
men bleiben 66% von Nz + NHy-N gebunden. Der Riickhalt des organischen Stickstoffs
erklért sich allgemein durch die starke Bindung des N, an die Humusanteile, sowie des
Ammonium-Stickstoffs an die Tonanteile des Bodens im Feststoff. Bei direkter Anwendung
von Rohgiille als Wirtschaftsdiinger mit den konventionellen Diingeaufbereitungs- und Aus-
bringverfahren, wird dieser Anteil iiblicherweise zusétzlich dem Boden iibergeben, in dem
iiber Mineralisierung und Bodenbakterien Nitratstickstoff (NOg3) gebildet wird. Durch die

Wassermobilitdt von Nitrat ist die Auswaschung in Grundwisser gegeben.

In dieser Arbeit (s.a. 5.10.) konnte nachgewiesen werden, dafl die verbleibenden 34% von
Norg + NH4-N in der separierten Fliissigphase der Hydropresse hinlénglich ausreichen, um
einen zur Rohgiille konkurrenzfihigen Fliissigdiinger zu erzeugen. Die Differenz in der N-
Aufnahme von Rohgiille und Permeat betrdgt 10,3%, bei identischen N-Konzentrationen
des Aufwuchses der jeweiligen Schnitte. KERN (2013) sieht nach 3 Schnitten von Weidelgras
den Stickstoff noch nicht limitierend fiir den Aufwuchs an und die Pflanzenverfiigbarkeit
des im Permeat enthaltenen Ammonium-N vergleichbar den Potenzialen von Rohgiille und
Mineralstoffdiinger. Eine Reduktion an Trockenmasseertriigen von nur 8,8% (vgl. Abb. 90)
miifite hingenommen werden, um dem Umweltproblem der Nitratauswaschung aus land-
wirtschaftlichen Nutzflichen zu begegnen. HARTMANN (2016) kalkuliert fiir eine 3 bis
10%-ige Senkung des Ertrags bei Getreide und Gras einen Bruttoeinkommensverlust fiir

den Landwirt von 5%.

Ein zur Nitratiiberlastung der Grundwiésser gleichwertiges Umweltproblem, stellt die Eu-
trophierung der Gewésser durch die Erh6hung gegeniiber dem natiirlich gegebenen Gehalt
an Phosphat dar. Ackerland und Siedlungsflichen an kleineren FlieBgewissern werden als
grofite Verursacher der Eutrophierung angenommen. Mit der angewandten Betrachtung des
Phosphatgehaltes in Sedimenten lassen sich Kldranlagen nicht mehr als Hauptverursacher
definieren. Somit ist eine klare Begrenzung der Phosphorfrachten in Siedlungswéssern und

dem Abgang aus landwirtschaftlichen Flachen zu fordern.
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Mit der Stickstoffaufteilung vergleichbar, bleibt der Grofteil des Nahrstoffs im separierten
Volumen nach der Hydropresse gebunden. Im Fall von K5O sind dies 55%. Die weiterge-
gebenen 45% des Kaliumoxids werden, stirker als der Stickstoff, im Beutelfilter signifikant
reduziert. Die spétere Verbesserung der Verfahrenstechnik, u.a. durch das Substituieren des

Beutelfilters, konnte diesen Mangel beheben.

Durch die Hydropresse werden 85% des P2Oj5 im Feststoff fixiert. In dieser Fraktion finden
sich als Organischer Phosphor, der mikrobielle Phosphor, der Phosphor des Humus, der an
organischen Molekiilen adsorbiertem P und der Phosphor in Pflanzenriickstdnden wieder.
Auch Anteile des Anorganischen Phosphors sind dieser Feststoff-Fraktion zuzurechnen. In
den weiteren Aufbereitungsschritten nach der Hydropresse verringert sich der enthaltene
Phosphorgehalt stetig, sodal im Permeat der Ultrafiltration nur noch 4% der urspriing-
lich verfiigbaren P-Fracht enthalten sind. Diese besteht nach der UF nur noch aus dem
dritten Gruppenanteil der Phosphate, dem Geldstem Phosphat: HoPO, und HPO?{. Diese
sind direkt pflanzenverfiighar und so féllt auch der Phosphor bei den Gefifiversuchen (s.a.
5.10) nicht als limitierender Faktor auf. Von einem Mangel an P im spéteren Aufwuchs ist
aber auszugehen, da kein Depot-Phosphor zur Verfiigung steht, der eine Mobilisierung zum

wasserloslichen Phosphat erlaubt.
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6 Zusammenfassung

Die Artunterschiede, Korngrofienverteilungen und die Vielzahl der moéglichen Massenver-
héltnisse, sowie physikalischen Abhéingigkeiten von Inhaltsstoffen, stellen an die Aufberei-
tung fliissiger Wirtschaftsdiinger differenzierte Anforderungen. Die definierte Selektivitét
der Membranfiltration kann dazu genutzt werden, einzelne spezifische Giille-Separations-
probleme in iibergeordneten Aufbereitungsklassen zusammenzufassen. Insbesondere fiir ei-
ne gesteuerte Néhrstofftrennung, ist die Membranfiltration von zentraler Bedeutung. Mit
dem Ansatz einer gesteuerten Teilzusammenfiihrung der modifizierten Strome, und der Zu-
ordnung von spezifischen Aufgaben an die Mischprodukte, werden die Nachteile des Aus-

gangsrohstoffs reduziert und der Wertstoff Gdille riickstandsfrei genutzt.

Mit einem Anlagenmodell, bestehend aus einer Hydro-Tankpresse als Vorfiltration und einer
Mehrkanal-Ultrafiltration als Kernkomponente, ist es unter Ausnutzung empirisch ermittel-
ter Betriebsparameter moglich, einen energetisch optimierten und kontinuierlichen Produk-
tionsbetrieb durchzufiihren. Als Produkte der dezentralen Aufbereitungsanlage werden ein
emissionsreduzierter NK-Fliissigdiinger, mit der Option einer P-Gehalts-Ergénzung, eine
als Brennstoff und als Biogasmasse geeignete Feststoffphase, sowie das Retentat als aktives
Material zur Biogasertragssteigerung gewonnen. Das Anlagenmodell ist auf den innerbe-

trieblichen Einsatz in Milchviehhaltungsbetricben abgestimmt.

Die urspriinglich zusammengestellte Anlagentechnik, mit der Auswahl des Verfahrens der
Verstopfungs- bzw. Siebfiltration als Vorfiltration, sowie dem Einsatz einer Fikalienpumpe
mit Zerkleinerungsfunktion, hatte negative Auswirkung auf die Qualitédt des Retentats und
die Betriebsstabilitéit. Diese wurde zusétzlich, durch signifikant wirkende Temperaturver-

ldufe, herabgesetzt.

Mit der Erarbeitung von stabilen und energetisch giinstigen Anlagenbetriebspunkten wurde
das Anlagenverhalten besser vorhersehbar. Durch die Zuordnung von Anlagenzustinden zu
progressivem und degressivem Spiilverhalten, war die direkte Auswirkung der Temperatur
auf Flux und Permeatproduktion der Membranfiltration erkennbar. Die fremdbestimmte
Wirkung eines Tauchkiihlers auf die Temperaturginge, mit definierter unterer und oberer

Grenztemperatur, erzielte eine deutlich feststellbare Stabilisierung des Anlagenverhaltens.
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Beim Effizienzvergleich der unterschiedlichen Filterfeinheiten des Beutelfilters, hat sich die
100 pm-Variante durchgesetzt, da sie die grofite Néhrstoffweitergabe bei akzeptablen TDS-
Belastungen garantiert. Der zusétzliche Einsatz einer Hydropresse gestattete hohere Belas-
tungen im UF-Kreislauf, bot aber kein Potenzial zur Steigerung der N&hrstoffdurchsitze.
Auch der Einsatz einer 300 kDa-UF-Membran, im Vergleich zur priorisierten 150 kDa-UF-

Membran, leistete keinen Beitrag zu einer signifikanten Nahrstoffsteigerung.

Mit der energetisch giinstigsten Variante, einer einstufigen Vorfiltration mit Einsatz der
Hydropresse, aber ohne die Verwendung des Beutelfilters, konnten eine hohere Feststoffab-
scheidung wie bei der Verstopfungs- bzw. Siebfiltration erreicht werden. Dabei konnten auch
die Néhrstoffwerte annéhernd eingehalten werden, aber die TDS-Belastungen im Retentat
waren noch auf 5000 bis 7000 ppm limitiert, bzw. wurden durch Verdiinnung auf diese Wer-

te eingegrenzt.

Erst mit der Anwendung einer Gasspiilung in der Anstromung der UF-Module, mit direk-
ter Wirkung auf die Membrandeckschicht, konnten TDS-Belastungen > 10000 ppm (unver-
diinnt) dauerhaft bewiltigt werden. Uber die verbesserte Verfahrenstechnik konnten infolge
Langzeitversuche von mehreren Wochen, ohne betriebliche Unterbrechungen und mit prak-

tikablen Standzeiten durchgefiihrt werden.

Die durch Fluoreszenzmikroskopie festgestellte Anreicherung von Methanbildnern im Re-
tentat, wurde durch die positive Wirkung des Retentats bei Verwendung als Biogassub-
stratergénzung bestétigt. So konnte der Biogasertrag durch Zusatz von Retentat generell
erhoht werden. Das Retentat und der Feststoff aus der Hydropresse leisten Unterstiitzung

bei der Zielstellung, ausgewogene biochemische Zustéinde in Fermentern zu erreichen.

In Kombination mit Anteilen vom Feststoff ist das Permeat, beziiglich pflanzenbaulicher

Ertrage, als konkurrenzfihig zu Rohgiille und Mineralstoffdiinger, einzustufen.
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7 Anwendung

In Anwendung der Erkenntnisse zeigt das nachfolgende Schema eine Moglichkeit der Umset-
zung im produktiven Maflstab, fiir den Einsatz in landwirtschaftlichen Produktionsstéitten

und auf Einzelhofen:

i
i Mechan. <:
Entmistung

= =B e

Mischstrecke

Kleinbingasanlage
auf Giillebasis < 75 kW

Temp.
Stabilisierung

LB

Abb. 94: Schema einer produktiven Anlage, eigene Darstellung

Je nach Haltungsverfahren und nach Tierart werden unterschiedliche Entmistungsverfahren
eingesetzt. Unter Annahme eines stationidren mechanischen Entmistungsverfahrens wird der
Stallboden durch Falt-, Klapp- und Kombischiebersysteme in 1-2 Liniensystemen oder in
einem umlaufenden System gereinigt. Dabei erfolgt der Auswurf bzw. die Querableitung

bisher in Giillegruben, oder bei den hydraulischen Entmistungsverfahren in Giillespeichern.

Um die notwendige Speicherkapazitét fiir die Lagerung zu minimieren, sieht das neue Ver-
fahrenskonzept eine sofortige Verarbeitung und Separation des Rohgiillegemisches vor. Mit
einem Rutschensystem wird das Rohgiillegemisch direkt an eine, mit Wasser- oder Gasdruck

betriebene, Hydro- bzw. Tankpresse iibergeben.
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Die fliissige Phase aus der Hydropresse wird in einem Feed-Tank mit ausreichender Kapa-
zitdt gepuffert, aus dem ein bedarfsorientiertes halbautomatisches Abziehen von Einsatz-
mengen moglich ist. Die feste Phase findet als primérer Brennstoff in einer Mikro-KWK
Anlage Verwendung, mit der eine groBitmogliche Abdeckung des Eigenbedarfs an elektri-
scher Energie fiir die Gesamtanlage erfolgen soll. Fiir das Vorhalten der elektrischen Energie
ist es auch denkbar, Batteriespeicher in das Anlagennetz zu integrieren. Mit einem Wérme-
tauschersystem konnte auch die benétigte Kiithlung fiir die Temperaturstabilisierung bereit

gestellt werden, wenn diese nicht elektrisch betrieben wird.

Die P-haltige Asche, aus dem Verbrennungsvorgang in der KWK-Anlage, ermoglicht die
Nihrstoffergéinzung des Permeats iiber eine Mischstrecke bzw. wird bei Uberprodukion in

Sécke abgefiillt und gelagert.

Der Kreislauf- bzw. Arbeitstank wird iiber die Entnahme von Permeat aus dem Kreislauf
und dem regulierbaren Zulauf aus dem Feed-Tank, niveaugesteuert mit einem Puffervolu-
men befiillt. Bei groferen Rohrdurchmessern (> DN 150), sowie dem Zusammenschluff von
mehreren Membranmoduleinheiten zu einem System, ist zu {iberlegen, das Kreislaufrohr-
system selber als Volumen zur Pufferung zu nutzen, wobei sich hier eine Temperaturstabi-

lisierung technisch aufwendiger gestaltet.

Uber die Kreislaufpumpe wird die Membranfiltrationsanlage mit Druck beaufschlagt und
mit der notwendigen Anstromung versorgt. Bei Bedarf oder um Mengenbilanzen im Be-
trieb einzuhalten, sollen kleinere Volumina an Retentat, sowie geringe Mengen an Feststoff,
als Substratergéinzung an Kleinbiogasanlagen auf Gillebasis (< 75 kW) weitergegeben wer-

den kénnen um andere Energietriiger bzw. Einsatzstoffe (z.B. Mais) einzusparen.

Das produzierte Permeat als fliissiger NK-Diinger, nach Bedarf mit Beimengung an P-
Asche-Anteilen, kann den Ausbringfahrzeugen direkt tibergeben werden, da Konsistenz und
fehlende Geruchsneigung zu einer vereinfachten Handhabung des fliissigen Wirtschaftsdiin-
gers fithren. Aus dem Produkttank wird neben den grofleren Mengen fiir die Diingung am
Feld, auch Permeat fiir Intervall-Spiilungen der UF-Membranen entnommen. Je nach Um-
gebungstemperatur ist darauf zu achten, dal der Inhalt des Produkttanks eine annidhernd
gleiche Temperatur wie das Retentat hat. Durch Isolation des Tanks 148t sich das Tempe-

raturnivau des Permeats bis zu seiner Verwendung halten.
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Um die, in der Produktion notwendigen, Standzeiten gewéhrleisten zu kénnen, wird iiber
ein Flaschen- oder Tanksystem eine Gasspiilung der Membranen, mit handelsiiblichen In-

ertgasen vorgenommen.

Die mit keimfreiem NK-Fliissigdiinger und ergénzender P-Asche gediingten Futterpflan-

zen, schliefen als Nahrung der Nutztiere wieder den Kreislauf.

Fiir orientierende Pilotversuche kann das folgende Anlagenlayout eine Losung darstellen:
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Abb. 95: Pilotanlage fiir die Wandmontage - Vorder-/Riickansicht, eigene Darstellung

Die Bauweise der Pilotanlage mit Wandmontage zielt auf ein einfach zu wartendes System
und einen moglichst geringen apparativen Aufwand ab. Die Abwéirme wird passiv iiber
Radiatoren, auf Rohrteilen aus Edelstahl, abgefiihrt, wihrend der iiberwiegende Teil der
Verrohrung in PVC-C ausgefiihrt wird. Das Kreislaufvolumen wird iiber die Schleifenver-
rohrung geschaffen, fiir das Permeat steht ein eigener Tank auf der Riickseite der Anlage
zur Verfiigung. Separate Pumpen fiir Kreislauf und Intervall-Spiilung sind wartungstech-
nisch giinstig in die Verrohrung integriert. Eine zentrale Entwésserung und eine Entliiftung
erleichtern die Handhabung. Fiir Pilotversuche ist eine mobile Mefldatenerfassung mit kom-

patibler Sensortechnik im Bedarfsfall nachzuriisten.
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ANHANG

A Anhang

A.1 Korrektur des Wasserwertes der Ultrafiltration

Tab. 17: Tabelle zur Ermittlung des Temperaturkoeffizienten K

°C K, °C K, °C K¢ °C K¢ °C K.

0 2,003 | 20 1,127 | 40 0,730 | 60 0,525 | 80 0,398
1 1,934 | 21 1,009 | 41 0,717 | 61 0,517 | 81 0,393
2 1,870 | 22 1,073 | 42 0,703 | 62 0,509 | 82 0,385
3 1,808 | 23 1,048 | 43 0,691 | 63 0,502 | 83 0,383
4 1,751 | 24 1,022 | 44 0,678 | 64 0,495 | 84 0,380
5 1,696 | 25 1,000 | 45 0,667 | 65 0,488 | 85 0,375
6 1,645 | 26 0,977 | 46 0,656 | 66 0,482 | 86 0,371
7 1,596 | 27 0,955 | 47 0,644 | 67 0471 | 87 0,366
8 1,549 | 28 0934 | 48 0,634 | 68 0468 | 88 0,362
9 1,505 | 29 0,913 | 49 0,624 | 69 0,461 | 89 0,357
10 1,463 | 30 0,893 | 50 0,612 | 70 0,454 | 90 0,354
11 1,422 | 31 0875 | 51 0,603 | 71 0,449 | 91 0,349
12 1,383 | 32 0,860 | 52 0,594 | 72 0,442 | 92 0,347
13 1,346 | 33 0.839 | 53 0,585 | 73 0,436 | 93 0,342
14 1,311 | 34 0,822 | 54 0,575 | 74 0431 | 94 0,339
15 1278 | 35 0.816 | 55 0,566 | 75 0,426 | 95 0,334
16 1,245 | 36 0,788 | 56 0,557 | 76 0,420 | 96 0,331
17 1,214 | 37 0,773 | 57 0,549 | 77 0,414 | 97 0,327
18 1,184 | 38 0,759 | 58 0,541 | 78 0,409 | 98 0,324
19 1,153 | 39 0,744 | 59 0,533 | 79 0,404 | 99 0,320

Technische Produktbeschreibung - TAMI Industries - Stand: 05/2011
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A.2 Durchfithrung der Versuchsreihe VL000

Inbetriebnahme der Pilotanlage: Test der Funktion, Kalibrierung der Mefgerite, Ermitt-

lung der Korrekturwerte fiir die Meflwerterfassung

Startbedingungen - Beide Pumpen sind entliiftet, alle Rohrleitungen und der Arbeitstank
sind mit VE-Wasser befiillt. Der Spiiltank ist zu Beginn des Versuchs ohne Inhalt und das
Handventil V8 zum Arbeitstank 100% geofinet. Das Handventil V6 zur Permeatabgabe ist
vollstédndig gedffnet und das Handventil V7 zum Spiiltank so eingestellt, dafl ein Ausschleu-

sen von Permeat kontinuierlich méglich ist.

Tab. 18: Kenndaten und Betriebsparameter der Versuchsreihe VL00O

Versuchs-Bez. | Medium Dauer Raum-Temp. Projektphase
VLO000 VE-Wasser 4 x8h 18,8 - 20,8 °C E

Meflgrofle Tag 1 Tag 2 Tag 3 Tag 4

TIOA 20,2°C 20,1°C 20,8°C 18,8°C
pH-Wert n.a. n.a. n.a 6,91
Leitfzhigkeit n.a. n.a. n.a 54,8 p1S/cm
TDS-Wert, 40 - 50 ppm 39 - 43 ppm 39 - 40 ppm 38 - 41 ppm

Versuchsdurchfiihrung - Start der Kreislaufpumpe P1 bei zunéchst geschlossenem Ventil
V2, dann das Ventil langsam 6ffnen bis eine Anstromung des Moduls von 11,5 1/min er-
reicht wird und sich ein Druck von 2,6 bar im Kreislauf stabil einstellt. Das Nadelventil
V4 zur Begrenzung des Riicklaufs soll hierbei auf ca. 50% seines Offnungsvermogens ein-
gestellt sein, um ein evt. notwendiges Nachregulieren der Anlage wihrend des gesamten
Versuchsverlaufs ohne die Veréinderung der Einstellung des Ventils V2 zu ermoglichen. Ein
Nachregulieren soll nur bei einer Abweichung von 0,2 bar des Drucks von PI1A auf den
Startwert 2,6 bar mit Hilfe des Nadelventils erfolgen, der Zeitpunkt des Nachregulierens ist
festzuhalten, eine damit zusammenhiingende Anderung des Retentat-Volumenstroms wird
akzeptiert. Der Verlust im Kreislauf durch das Ausschleusen von Permeat ist durch VE-
Wasser mit Raumtemperatur bei Bedarf {iber den Spiiltank auszugleichen. Nach Erreichen
der Kreislauftemp. TI2 mit 25°C ist die Mef3werterfassung zu starten. Der Versuch soll an

4 Tagen durchgehend iiber die Dauer von jeweils 8 h erfolgen.
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A.3 Durchfithrung der Versuchsreihe VL001

Versuch zur Bestimmung der hydraulischen Leerlaufkennlinie der Anlage im Kreislaufbe-
triecb mit VE-Wasser und Ausschleusen ciner definierten Permeat-Teilmenge iiber einen

DurchfluBmengenbegrenzer

Startbedingungen - Beide Pumpen sind entliiftet, alle Rohrleitungen und der Arbeitstank
sind mit VE-Wasser befiillt. Der Spiiltank ist zu Beginn des Versuchs ohne Inhalt und das
Handventil V8 zum Arbeitstank 100% geoffnet. Das Handventil V6 zur Permeatabgabe ist
vollsténdig gedffnet und das Handventil V7 zum Spiiltank so eingestellt, dafl ein Ausschleu-

sen von Permeat kontinuierlich moglich ist.

Tab. 19: Kenndaten und Betriebsparameter der Versuchsreihe VL0O01

Versuchs-Bez. | Medium Dauer Raum-Temp. Projektphase
VL001 VE-Wasser 52 h 17,4 -21,5°C E
MefBgrofie Tag 1 (to) Tag 2 (tg + 24h) | Tag 3 (to + 48h) | Einheit
pH-Wert 7,00 7,21 7,48

Leitfihigkeit 59,6 61,6 61,9 uS/cm
TDS-Wert 42 42 43 ppm
Mef3grofle 13:30 | 14:45 | 16:15 | 09:00 | 12:00 | 15:00 | 09:05 | 12:00 | 15:00 | Einheit
TIO A 17,4120,6 | 24,3 | 30,1 | 32,4 |33,7 | 33,8342 | 344 | °C
PITA 2,60 | 2,61 | 2,60 | 2,72 2,68 | 2,68 | 2,69 | 2,70 | 2,71 | bar
PI2 A 2,56 | 2,58 | 2,58 | 2,70 | 2,67 | 2,66 | 2,67 | 2,68 | 2,68 | bar
FI1A 11,6 | 11,2 | 11,5 | 10,3 | 10,3 | 10,4 | 10,2 | 10,2 | 10,2 | 1/min
FI2 7,201 6.90 6,90 | 5,10 | 5,00 | 5,00 | 5,00 | 5,00 | 5,00 | 1/min
FI3 A 4,25 | 4,15 | 4,50 | 5,05|5,25|5,30 | 5,15 | 5,15 | 5,15 | 1/min

Versuchsdurchfiihrung (siehe VLO0OO) - Der Versuch soll durchgehend iiber die Dauer von
52 h erfolgen. Zwischen 16:00 und 8:00 Uhr wird nachts durch Schlieen des Ventils V6
kein Permeat ausgesschleust und das in dieser Zeit produzierte Permeat zu 100% in den

Kreislauf wieder zuriick eingespeist.
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A.4 Durchfithrung der Versuchsreihe VL002

Vorbereitendes Einfahren der Anlage auf die hydraulische Leerlaufkennlinie im geschlosse-
nen Kreislaufbetrieb mit VE-Wasser ohne Ausschleusen einer definierten Permeat-Teilmenge

vor Beginn der Zugabe von Giille

Startbedingungen - Beide Pumpen sind entliiftet, alle Rohrleitungen und der Arbeitstank
sind mit VE-Wasser befiillt. Der Spiiltank ist zu Beginn des Versuchs ohne Inhalt und das
Handventil V8 zum Arbeitstank 100% geoffnet. Das Handventil V6 zur Permeatabgabe ist

geschlossen und das Handventil V7 zum Spiiltank zu 100% geoffnet.

Tab. 20: Kenndaten und Betriebsparameter der Versuchsreihe VL002

Versuchs-Bez. | Medium Dauer Raum-Temp. Projektphase
VL002 VE-Wasser 24 h 19,7-19,8 °C E
MeBgrofie Tag 1 (to) Tag 2 (to + 24h) | Tag 3 (tg + 48h) | Einheit
pH-Wert 7,78 7,89 — —
Leitfshigkeit 62,7 63,0 — puS/cm
TDS-Wert 43 44 ppm
Mefigrofle 09:00 | 12:00 | 15:00 | 09:00 | 11:00 | 13:00 | — Einheit
TIO A 24,5294 |319 | 330329335 | °C
PI1A 2,59 | 2,56 | 2,52 | 2,52 | 2,53 | 2,52 | — bar
PI2 A 2,55 12,51 | 2,48 | 2,47 | 2,47 | 2,46 | — bar
FI1TA 115|116 11,9 | 11,9 11,9 | 12,0 | — 1/min
FI 2 7,25]7,10| 7,10 | 6,95 | 6,95 | 6,95 | — 1/min
FI3 A 4,10 | 4,50 | 4,70 | 4,85]4,85]4,90 | — 1/min

Versuchsdurchfihrung (sieche VLOO1) - Der Versuch soll durchgehend iiber die Dauer von
24 h erfolgen. Es wird durch Schlieflen des Ventils V6 kein Permeat ausgeschleust und
das produzierte Permeat zu 100% in den Kreislauf wieder zuriick eingespeist. Ein mauelles
Nachregulieren der Anlage erfolgt nicht, es wird eine eigensténdige Stabiliserung der Anlage
abgewartet. Es ist nur einzugreifen, wenn der Differenzdruck zwischen PI 1 A und PI 2 A

langere Zeit > 0,4 bar betragt.
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A.5 Durchfithrung der Versuchsreihe VL003

Versuch zur Bestimmung der hydraulischen Leerlaufkennlinie der Anlage im Kreislauf- be-
triecb mit VE-Wasser und Ausschleusen ciner definierten Permeat-Teilmenge iiber einen

DurchfluBmengenbegrenzer bei konstanter Anstromung

Startbedingungen - Beide Pumpen sind entliiftet, alle Rohrleitungen und der Arbeitstank
sind mit VE-Wasser befiillt. Das Handventil V6 zur Permeatabgabe ist vollsténdig getffnet
und das Handventil V7 zum Spiiltank so eingestellt, dal ein Ausschleusen von 0,5 1/min

Permeat kontinuierlich moglich ist.

Tab. 21: Kenndaten und Betriebsparameter der Versuchsreihe VL003

Versuchs-Bez. | Medium Dauer Raum-Temp. Projektphase
VL003 VE-Wasser 52 h 16,4-18,3 °C E
MeBgrofie Tag 1 (to) Tag 2 (to + 24h) | Tag 3 (tg + 48h) | Einheit
pH-Wert 6,89 7,45 7,92 —
Leitfahigkeit 63,3 64,1 64,5 puS/cm
TDS-Wert 44 45 45 ppm
Mefigrofie 11:00 | 13:00 | 15:00 | 09:00 | 12:20 | 15:40 | 09:00 | 12:00 | 15:20 | Einheit
TIO A 20,9 1255|281 | 30,8130,8|31,7 | 32,3]318|323 | °C
PI1TA 2,60 | 2,58 | 2,57 | 2,67 | 2,57 | 2,57 | 2,57 | 2,56 | 2,56 | bar
PI2 A 2,56 | 2,52 | 2,52 | 2,50 | 2,51 | 2,50 | 2,51 | 2,49 | 2,49 | bar
FI1A 11,5]11,6 | 11,6 | 11,6 | 11,6 | 11,5 | 11,5] 11,6 | 11,6 | 1/min
FI 2 8,10 18,00 | 7,85 | 7,55 | 7,60 | 7,50 | 7,25 7,50 | 7,40 | 1/min
FI3 A 3,35 (3,50 | 3,70 | 3,95 3,90 | 4,00 | 4,20 | 4,10 | 4,15 | 1/min

Versuchsdurchfihrung (s.a. VLO01) - Der Versuch soll durchgehend iiber die Dauer von
52 h erfolgen. Der Mengenverlust im Kreislauf, bedingt durch die Permeatabgabe, wird
durch VE-Wasser mit Raumtemperatur tagsiiber ergénzt. Zwischen 16:00 und 8:00 Uhr
wird nachts, das in dieser Zeit produzierte Permeat wieder zu 100% in den Kreislauf zu-
riickgespeist. Die P- und K-Werte der photometrischen Schelltests sind wegen der Triibung
des Permeats zu korrigieren, dabei werden die Korrekturwerte durch die Messung ohne die

farbgebende Reagenz ermittelt und vom Mefiwert abgezogen.
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A.6 Durchfithrung der Versuchsreihe VL004

Versuch zur Bestimmung der hydraulischen Kennlinie einer permeatseitigen Spiilung mit
VE-Wasser mittels vorgegebenem Wasserdruck der Versorgungsleitung unter besonderer Be-

riicksichtigung der Kihlwirkung des zuflieBenden Spiilwassers

Startbedingungen - Beide Pumpen sind entliiftet, alle Rohrleitungen und der Arbeitstank
sind mit VE-Wasser befiillt. Das Handventil V6 zur Permeatabgabe ist vollsténdig getffnet
und das Handventil V7 zum Spiiltank so eingestellt, dal ein Ausschleusen von 0,5 1/min

Permeat kontinuierlich moglich ist.

Tab. 22: Kenndaten und Betriebsparameter der Versuchsreihe VL004

Versuchs-Bez. | Medium Dauer Raum-Temp. Projektphase
VL004 VE-Wasser 52 h 19,6-21,8 °C E
MeBgrofie Tag 1 (to) Tag 2 (to + 24h) | Tag 3 (tg + 48h) | Einheit
pH-Wert 6,86 7,46 7,63 —
Leitfahigkeit 66,6 67,2 69,3 uS/cm
TDS-Wert 46 47 48 ppm
Mefigrofie 10:00 | 12:30 | 15:10 | 09:00 | 12:00 | 14:30 | 09:00 | 12:00 | 15:45 | Einheit
TIO A 21,71 26,9 | 31,1 | 35,0]28,3]29,7 | 35,7|29,1]|31,2 | °C
PI1TA 2,60 | 2,60 | 2,60 | 2,57 | 2,58 | 2,57 | 2,56 | 2,58 | 2,56 | bar
PI2 A 2,54 2,53 2,55 | 2,50]2,51]2,49 | 2,48 | 2,51 | 2,48 | bar
FI1A 11,5]11,6 | 11,3 | 11,6 | 11,6 | 11,5 | 11,6 | 11,5 | 11,5 | 1/min
FI 2 8,60 8,30 | 7,70 | 7,75 8,70 | 8,20 | 7,90 | 8,60 | 8,20 | 1/min
FI3 A 2,853,220 | 3,55 | 3,80]2,90] 3,25 | 3,60 | 2,85 3,30 | 1/min

Versuchsdurchfihrung - Ein Nachregulieren der Anstrémung des Moduls von 11,5 1/min soll
kontinuierlich erfolgen. Der Ausgleich des Verlusts im Kreislauf, durch das Ausschleusen von
Permeat, wird durch die Spilung mit VE-Wasser erreicht, welche immer nach Ansprechen
des Trockenlaufs eingeleitet wird. Der Versuch soll durchgehend iiber die Dauer von mind.
52 h erfolgen. Zwischen 16:00 und 8:00 Uhr wird nachts kein Permeat ausgesschleust und
auch nicht gespiilt, ein Nachregeln der Anstromung erfolgt ebenfalls nicht, und das in dieser

Zeit produzierte Permeat wird zu 100% in den Kreislauf zuriickgespeist.
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A.7 Durchfithrung der Versuchsreihen VA011 bis VA014

Zeitlich begrenzter Produktionsbetrieb mit kontinuierlichem Ausschleusen einer definierten
Permeat-Teilmenge unter Anwendung festgelegter Intervallspiilungen zur Feststellung der

Trennfsahigkeit der Ultrafiltration bei einer 10 pm-Vorfiltration mit einem Beutelfilter

Startbedingungen - Die allgemeinen Startbedingungen sind gegeben und der Arbeitstank
ist bereits mit Vorfiltrat (Filtration mit 10 pm Filterhilfsmittel) - neu oder vom Vorversuch

- befiillt. Die Hydropresse kommt nicht zur Anwendung.

Tab. 23: Kenndaten und Betriebsparameter der Versuchsreihen VA011 bis VA014

Versuchs-Bez. | Medium Dauer Raum-Temp. Projektphase
VAO011-VA014 Giille 4x6h 23,7-26,2 °C E

Mefigrofie VAO011 (6h) VAO012 (6h) VAO013 (6h) VAO014 (6h)
pH-Wert 8,34 8,43 8,48 8,39

Leitfiah. [puS/cm] | 17520 6350 2290 967

TDS-Wert [ppm] | 11730 - 11810 4320 - 4410 1550 - 1720 670 - 774

Mefgrofie 10:00 | 12:20 | 15:00 | 09:00 | 12:00 | 14:30 | 08:50 | 11:25 | 13:30 | 08:40 | 10:50 | 13:15
TIO A [°C] 23,7130,5 (36,4 | 27,1 34,3 | na. | 30,5352 | 34,4 | 29,7 | 35,9 | 30,9
PI1 A [bar] 2,61 | 2,57 | 2,54 | 2,57 | 2,51 | 2,47 | 2,49 | 2,45 | 2,43 | 2,47 | 2,45 | 2,43
PI 2 A [bar] 1,90 | 1,50 | 1,52 | 2,45 (2,36 | 2,32 | 2,40 | 2,35 | 2,30 | 2,39 | 2,37 | 2,32
FI1 A [I/min] 112 (11,5 11,5 | 11,5]11,6 | 11,6 | 11,5 ] 11,5 | 11,5 | 11,6 | 11,5 | 11,6
FI2 [I/min] 11,1114 [ 11,4 | 11,3 | 11,4 11,4 | 11,3 11,4 | 11,4 | 11,4 11,3 | 11,4
FI 3 A [1/min] na. | na. | na | 020]0,15]0,15 | 0,20 | 0,20 | 0,20 | 0,25 | 0,20 | 0,20

Versuchsdurchfithrung - Im Produktionsbetrieb der Anlage ist das Ausschleusen von Per-
meat konstant einzurichten, das Verhéltnis zwischen ausgeschleustem und riickgefithrtem
Permeat wird durch einen DurchfluBbegrenzer mit 0,5 1/min vorgegeben. Der durch das
Ausschleusen des Permeats auftretende Verlust im Kreislauf wird mit der entsprechenden
Menge an Vorfiltrat diskontinuierlich in angemessenen Zeitabstédnden (ca. 30 min) ausgegli-
chen. Danach wird die Anlage einmalig mit einer Intervallspiilung beaufschlagt, das Kon-
zentrat der Spiilung (abgeldster Membranbelag) ausgeschleust und die Anlage abgeschaltet.

Fiir eine Nahrstoffanalyse der einzelnen Phasen, sind Proben zu ziehen.
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A.8 Durchfithrung der Versuchsreihen VA021 bis VA024

Zeitlich begrenzter Produktionsbetrieb mit kontinuierlichem Ausschleusen einer definierten
Permeat-Teilmenge unter Anwendung festgelegter Intervallspiilungen zur Feststellung der

Trennfsahigkeit der Ultrafiltration bei einer 25 pm-Vorfiltration mit einem Beutelfilter

Startbedingungen - Die allgemeinen Startbedingungen sind gegeben und der Arbeitstank
ist bereits mit Vorfiltrat (Filtration mit 25 jnm Filterhilfsmittel) - neu oder vom Vorversuch

- befiillt. Die Hydropresse kommt nicht zur Anwendung.

Tab. 24: Kenndaten und Betriebsparameter der Versuchsreihen VA021 bis VA024

Versuchs-Bez. | Medium Dauer Raum-Temp. Projektphase
VA021-VA024 Giille 4x6h 23,4-27,1 °C E

Mefigrofie VAO021 (6h) VAO022 (6h) VAO023 (6h) VA024 (6h)
pH-Wert 8,16 8,36 8,55 8,29

Leitfiah. [puS/cm] | 16350 6390 2270 1032
TDS-Wert [ppm] | 11330 - 11530 4460 - 4500 1590 - 1790 705 - 754

Mefgrofie 09:30 | 12:15 | 14:35 | 08:30 | 11:25 | 13:30 | 08:15 | 11:15 | 13:15 | 08:10 | 11:20 | 13:20
TIO A [°C] 26,1 | 34,5 | 38,6 | 28,6 | 36,6 | 34,5 | 29,4 | 34,1 | 33,5 | 29,7 | 32,4 | 28,2
PI1 A [bar] 2,55 | 2,48 | 2,46 | 2,50 | 2,46 | 2,44 | 2,51 | 2,46 | 2,43 | 2,50 | 2,47 | 2,46
PI 2 A [bar] 2,12 [1,95[1,90 | 2,39 (2,34 | 2,29 | 2,42 2,36 | 2,29 | 2,41 | 2,37 | 2,34
FI1 A [I/min] 11,6 [ 11,6 | 11,6 | 11,5]11,5] 11,5 | 11,5 11,5 | 11,5 | 11,5 | 11,6 | 11,5
FI2 [I/min] 115114 11,5 | 11,3 11,3 11,3 | 11,3 ] 11,3 | 11,3 | 11,3 | 11,3 | 11,3
FI3 A [I/min] | 0,10 0,10 | 0,10 | 0,20 | 0,20 | 0,20 | 0,25 | 0,20 | 0,20 | 0,25 | 0,20 | 0,20

Versuchsdurchfithrung - Im Produktionsbetrieb der Anlage ist das Ausschleusen von Per-
meat konstant einzurichten, das Verhéltnis zwischen ausgeschleustem und riickgefithrtem
Permeat wird durch einen DurchfluBbegrenzer mit 0,5 1/min vorgegeben. Der durch das
Ausschleusen des Permeats auftretende Verlust im Kreislauf wird mit der entsprechenden
Menge an Vorfiltrat diskontinuierlich in angemessenen Zeitabstédnden (ca. 30 min) ausgegli-
chen. Danach wird die Anlage einmalig mit einer Intervallspiilung beaufschlagt, das Kon-
zentrat der Spiilung (abgeldster Membranbelag) ausgeschleust und die Anlage abgeschaltet.

Fiir eine Nahrstoffanalyse der einzelnen Phasen, sind Proben zu ziehen.
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A.9 Durchfithrung der Versuchsreihen VA051 bis VA054

Zeitlich begrenzter Produktionsbetrieb mit kontinuierlichem Ausschleusen einer definierten
Permeat-Teilmenge unter Anwendung festgelegter Intervallspiilungen zur Feststellung der

Trennfsahigkeit der Ultrafiltration bei einer 50 pm-Vorfiltration mit einem Beutelfilter

Startbedingungen - Die allgemeinen Startbedingungen sind gegeben und der Arbeitstank
ist bereits mit Vorfiltrat (Filtration mit 50 jnm Filterhilfsmittel) - neu oder vom Vorversuch

- befiillt. Die Hydropresse kommt nicht zur Anwendung.

Tab. 25: Kenndaten und Betriebsparameter der Versuchsreihen VA051 bis VA054

Versuchs-Bez. | Medium Dauer Raum-Temp. Projektphase
VAO051-VA054 Giille 4x6h 19,3-20,8 °C E

Mefigrofie VAO051 (6h) VAO052 (6h) VAO053 (6h) VAO054 (6h)
pH-Wert 8,35 8,51 8,63 8,33

Leitfiah. [puS/cm] | 16980 6380 2590 1188
TDS-Wert [ppm] | 10320 - 11120 4150 - 4240 1690 - 1880 766 - 947

Mefgrofie 09:05 | 12:00 | 14:15 | 08:30 | 11:00 | 13:30 | 08:20 | 11:15 | 13:50 | 08:20 | 12:00 | 13:40
TIO A [°C] 22,1298 (30,5 | 25,4 30,8 |29,1 | 24,4295 | 264 | 22,3 | 24,4 | 24,6
PI1 A [bar] 2,57 12,55 | 2,50 | 2,57 | 2,52 | 2,50 | 2,55 | 2,50 | 2,49 | 2,51 | 2,47 | 2,47
PI 2 A [bar] 2,37 12,32 12,26 | 2,46 | 2,41 | 2,36 | 2,43 (2,39 | 2,32 | 2,41 | 2,36 | 2,30
FI1 A [I/min] 11,5 11,6 | 11,6 | 11,5 | 11,6 | 11,6 | 11,5 | 11,5 | 11,5 | 11,6 | 11,5 | 11,5
FI2 [I/min] 11,3114 | 11,5 | 11,3 11,4114 | 11,3 | 11,3 | 11,3 | 11,3 11,3 ] 11,3
FI3 A [l/min] | 0,15 | 0,105/ 0,15 | 0,20 | 0,20 | 0,15 | 0,20 | 0,20 | 0,15 | 0,25 | 0,20 | 0,20

Versuchsdurchfithrung - Im Produktionsbetrieb der Anlage ist das Ausschleusen von Per-
meat konstant einzurichten, das Verhéltnis zwischen ausgeschleustem und riickgefithrtem
Permeat wird durch einen DurchfluBbegrenzer mit 0,5 1/min vorgegeben. Der durch das
Ausschleusen des Permeats auftretende Verlust im Kreislauf wird mit der entsprechenden
Menge an Vorfiltrat diskontinuierlich in angemessenen Zeitabstédnden (ca. 30 min) ausgegli-
chen. Danach wird die Anlage einmalig mit einer Intervallspiilung beaufschlagt, das Kon-
zentrat der Spiilung (abgeldster Membranbelag) ausgeschleust und die Anlage abgeschaltet.

Fiir eine Nahrstoffanalyse der einzelnen Phasen, sind Proben zu ziehen.
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A.10 Durchfithrung der Versuchsreihen VA101 bis VA104

Zeitlich begrenzter Produktionsbetrieb mit kontinuierlichem Ausschleusen einer definierten
Permeat-Teilmenge unter Anwendung festgelegter Intervallspiilungen zur Feststellung der

Trennfsahigkeit der Ultrafiltration bei einer 100 pm-Vorfiltration mit einem Beutelfilter

Startbedingungen - Die allgemeinen Startbedingungen sind gegeben und der Arbeitstank
ist bereits mit Vorfiltrat (Filtration mit 100 pm Filterhilfsmittel) - neu oder vom Vorver-

such - befiillt. Die Hydropresse kommt nicht zur Anwendung.

Tab. 26: Kenndaten und Betriebsparameter der Versuchsreihen VA101 bis VA104

Versuchs-Bez. | Medium Dauer Raum-Temp. Projektphase
VA101-VA104 Giille 4x6h 18,8-19,8 °C E

Mefigrofie VA101 (6h) VA102 (6h) VA103 (6h) VA104 (6h)
pH-Wert 8,38 8,56 8,62 8,34

Leitfiah. [puS/cm] | 16550 5750 2250 1024
TDS-Wert [ppm] | 9120 - 9680 3550 - 3650 1410 - 1660 654 - 764

Mefgrofie 09:30 | 12:05 | 13:55 | 08:55 | 11:10 | 13:45 | 08:30 | 11:25 | 13:45 | 08:00 | 10:50 | 13:15
TIO A [°C] 22,6 | 29,8 33,9 | 25,9 [ 31,2 | 28,7 | 24,6 | 30,9 | 27,4 | 24,9 | 32,3 | 29,7
PI1 A [bar] 2,92 | 2,85 2,86 | 2,46 | 2,43 | 2,45 | 2,46 | 2,43 | 2,42 | 2,44 | 2,40 | 2,38
PI 2 A [bar] 0,91 | 1,01 ]1,02 | 1,79 | 1,77 | 1,81 | 2,32 2,26 | 2,22 | 2,30 | 2,23 | 2,22
FI1A [I/min] | 6,95|745|7,00 | 11,5 |11,5|11,5 | 11,5 | 11,5 | 11,6 | 11,5 | 11,5 ] 11,6
FI2 [I/min] 6,85 |7,35(6,90 | 11,3 11,3 | 11,3 | 11,3 11,3 | 11,4 | 11,3 | 11,3 ] 11,4
FI 3 A [1/min] na. | na. | na | 020]0,20]0,15 | 0,20 0,20 | 0,20 | 0,20 | 0,20 | 0,20

Versuchsdurchfithrung - Im Produktionsbetrieb der Anlage ist das Ausschleusen von Per-
meat konstant einzurichten, das Verhéltnis zwischen ausgeschleustem und riickgefithrtem
Permeat wird durch einen DurchfluBbegrenzer mit 0,5 1/min vorgegeben. Der durch das
Ausschleusen des Permeats auftretende Verlust im Kreislauf wird mit der entsprechenden
Menge an Vorfiltrat diskontinuierlich in angemessenen Zeitabstédnden (ca. 30 min) ausgegli-
chen. Danach wird die Anlage einmalig mit einer Intervallspiilung beaufschlagt, das Kon-
zentrat der Spiilung (abgeldster Membranbelag) ausgeschleust und die Anlage abgeschaltet.

Fiir eine Nahrstoffanalyse der einzelnen Phasen, sind Proben zu ziehen.
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A.11 Durchfithrung der Versuchsreihen VA001 bis VA004

Zeitlich begrenzter Produktionsbetrieb mit kontinuierlichem Ausschleusen einer definierten
Permeat-Teilmenge unter Anwendung festgelegter Intervallspiilungen zur Feststellung der

Trennfahigkeit der Ultrafiltration bei Vorfiltration mit einer Hydropresse.

Startbedingungen - Die allgemeinen Startbedingungen sind gegeben und der Arbeitstank
ist bereits mit Diingiille aus der Hydropresse - neu oder vom Vorversuch - befiillt. Die Vor-

filtration mittels Beutelfilter kommt nicht zur Anwendung.

Tab. 27: Kenndaten und Betriebsparameter der Versuchsreihen VA0O1 bis VA004

Versuchs-Bez. | Medium Dauer Raum-Temp. Projektphase
VAO001-VA004 Diinngiille 4x6h 21,7-24,4 °C E

Mefigrofie VAO001 (6h) VA002 (6h) VA003 (6h) VA004 (6h)
pH-Wert 8,24 8,57 8,59 8,27

Leitfiah. [uS/cm] | 16740 6150 2290 858

TDS-Wert [ppm] | 9650 - 9960 3670 - 3740 1440 - 1680 588 - 709

Mefgrofie 09:20 | 11:50 | 14:41 | 08:33 | 11:07 | 13:35 | 08:05 | 10:25 | 13:03 | 08:07 | 10:29 | 13:03
TIO A [°C] 22,4 30,1 36,7 | 25,1 31,4364 | 26,6 |32,5|26,7 | 28,1 32,6 | 31,7
PI1 A [bar] 3,00 ] 3,04 2,89 | 2,70 | 2,61 | 2,58 | 2,39 | 2,36 | 2,34 | 2,33 | 2,34 | 2,31
PI 2 A [bar] 1,01 (1,00 [ 1,02 | 1,02 | 1,02 ] 1,01 | 1,93 | 1,87 | 1,50 | 2,03 | 1,89 | 1,75
FI 1A [I/min] | 550 |4,65|5,95 | 825880895 | 11,5 11,6 | 11,5 | 11,5 | 11,6 | 11,5
FI2 [1/min] 540 | 4,60 | 5,85 | 8,15 8,70 | 8,80 | 11,3 11,3 11,3 | 11,3 | 11,4 ] 11,4
FI 3 A [1/min] na. | na. | na | na |0710]0,15 | 0,25]0,20 020 | 0,25 0,20 | 0,20

Versuchsdurchfithrung - Im Produktionsbetrieb der Anlage ist das Ausschleusen von Per-
meat konstant einzurichten, das Verhéltnis zwischen ausgeschleustem und riickgefithrtem
Permeat wird durch einen DurchfluBbegrenzer mit 0,5 1/min vorgegeben. Der durch das
Ausschleusen des Permeats auftretende Verlust im Kreislauf wird mit der entsprechenden
Menge an Vorfiltrat diskontinuierlich in angemessenen Zeitabstédnden (ca. 30 min) ausgegli-
chen. Danach wird die Anlage einmalig mit einer Intervallspiilung beaufschlagt, das Kon-
zentrat der Spiilung (abgeldster Membranbelag) ausgeschleust und die Anlage abgeschaltet.

Fiir eine Nahrstoffanalyse der einzelnen Phasen, sind Proben zu ziehen.
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A.12 Anlagenverhalten bei Einsatz von

Beutelfilter oder Hydropresse

rel [bar]  [Umin] Whms  [ppm]
30,007 25004 25.00 T T T T T T 3000 235000
B Tamp [C] | W Permest [Lmin]
48.00 1 24004 24.00 41 i 4300 24000
B Fscemcar [Umin | @ Druck [bar]
46,00 4 23.00 4{ 23.00 4 I 4600 | 23000
B Flux
4400 4 22004 22.00 4 4400 [22000
4200 2100 4200 21000
40004 20004 2000 {--1-
38.00{ 15.00 4
36001 1800 -
3400 17.00 3400 |
32,001 1600 3200 |1
3000 15.00 3000 | 15000
28,00 { 1400 4 2800 | 14000
26001 13,00 2600 | 13000
24001 1200 - 2400 12000
22061 11,00 2200 | 11000
20,00 { 10,00 4 2000 | 10000
18004 500 1800 | 000
16004 800 1600 | 8000
14004 7004 1400 | 7000
12,00 4 &.00 1 1200 [ 00D
10,00 4 5,00 1 1000 | 5000
8.00 1 .00 1 0800 | 4ao0D
€.00 3.00 1 0e0.0 | 3000
400{ 200 poo | 2000
2004 1004 100 4--o- : 0200 ¢ 1000
oood  oood 000 Pt : : — 7 : : T ; . ; T opoo L 0
08:26 10:26 1226 1426 0831 1031 1231 1431 1&31 0952 1152 1352 1552 0821 10:21 1221 1421 [hhimm]

Abb. 96: VA101-104 Beutelfilter 4 x 6h-Ausschnitt

Mefiwert-Diagramm, eigene Darstellung

. . — . . . 5000 23000
B Temp [C] | W Parmssc [Lmiz]
i [ 4800 [24000
B B=t=nrat [Lmin] . W Druck [bar]
| 4c00 | 23000
W Fhux L
44004 22,00 | 22000
4300 21,00 | 21000
4000 { 2000 | 20000
38001 15.00 - | 000
3500 { 13,00 | 18000
3400 17.00 I 17000
32004 1500 I 16000
30004 15.00 | 15000
25001 1400 - | 14000
2800 { 1300 | 13000
2400 { 12,00 | 12000
2006 4{ 1100 | 11000
20,00 { 10,00 | 10000
1500 500 | soo0
1600 500 - | so00
1400 7.00 - L 7ou0
1200 &00 - | eooo
w000 500 L sooo
Boo 400 b 400
600 3004 | acoo
4004 3200d 200 caso | 2000
zo0{ 100] 100 o } o200 | 1000
000 000 0,00 fe—— 7 ; s R . ; paecd go00 L 0
08:52. 10:32 12:59 1459 1459 10:13 1213 1413 1613 09:20 11200 13200 15:20 08325 10:25 12:25 1435 [hhomm]

Abb. 97: VA001-004 Hydropresse 4 x 6h-Ausschnitt Mewert-Diag., eigene Darstellung
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A.13 Diagramme und Tabellen - Versuchsreihe A

[%F3]

Tab. 28: Temperatur-Funktion - Variation der Vorfiltrationen

k d R? k d R?
VAO11 0,0128 12,808 10,9937 | VA053 0,0065 15279 0,9992
VAO12 0,0105 14,481 0,9994 | VA054 0,0084 14,417 0,9993
VAO013 0,0078 16,721 0,9973 | VAI101 0,0082 14,231 0,9914
VAO14 0,0084 16,571 0,9966 | VA102 0,0066 15,741 0,9973
VA021 0,0085 15540 0,9952 | VAI103 0,0070 15,232 0,9993
VA022 0,0080 16,464 0,9995 | VA104 0,0070 15,622 0,9968
VA023 0,0084 19,691 0,9974 | VA001 0,0082 16,090 0,9882
VA024 0,0078 18,320 10,9944 | VA002 0,0099 13,706 0,9928
VA051  0,0078 14,416 0,9980 | VA003 0,0076 15,932 0,9994
VA052 0,0067 15455 0,9977 | VA004 0,0115 16,841 0,9988

Ermittlung der linearen Regression R? mit der Kleinste-Quadrate-Methode (Excel)

3,00 A

_______________________________________________________________________________________________________________________

G

B org. Subst. B P;05

i

V-VA101

. 98: Org. Substanz in Rohgiille, Hydropressen- und Beutelfilter, eigene Darstellung
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Tab. 29: LUFA - Analytischer Befund - Rohgiille (G1) - Versuchsreihe A

Medium %FS %TS Methode

Trockensubstanz G1 5,86 — DIN EN 12880
Wasser G1 94,14 — DIN EN 12880
Asche Gl 1.2 20,9 DIN EN 12879
organische Substanz (Glithverlu.) Gl 4,6 79,1  DIN EN 12879
Gesamtstickstoff (N) Gl 0,37 6,31 DIN EN 25663
Phosphat (P205) gesamt G1 0,13 2,16  DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885
Kaliumoxid (K20) gesamt G1 0,23 4,00 DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885

Untersuchungsbericht LUFA Speyer - Proben-Nr. K3141/12 - 10.05.2012/lit

Tab. 30: LUFA - Analytischer Befund - Diinngiille (F1) - Versuchsreihe A

Medium %FS %TS Methode

Trockensubstanz F1 1,67 — DIN EN 12880
Wasser F1 98,33 — DIN EN 12880
Asche F1 0,6 38,8 DIN EN 12879
organische Substanz (Gliihverlu.) F1 1,0 61,2 DIN EN 12879
Gesamtstickstoff (N) F1 0,3 15,3 DIN EN 25663
Phosphat (P20s5) gesamt F1 0,03 1,08  DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885
Kaliumoxid (K20) gesamt F1 0,2 12,7 DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885

Untersuchungsbericht LUFA Speyer - Proben-Nr. K3177/12 - 10.05.2012/lit

Tab. 31: LUFA - Analytischer Befund - Vorfiltrat (V010) - Versuchsreihe A

Medium %FS %TS Methode

Gesamtstickstoff (N) V010 0,44 — DIN EN 25663

Nitrat (NO3-N) V010 < 0,005 — BGK III, A.2.1, DIN EN ISO 13395 D28
Ammonium (NH4-N) V010 0,177 — BGK III, A.2.1, DIN 38406-5

Phosphat (P20s5) gesamt V010 0,050 — DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885
Kaliumoxid (K20) gesamt V010 0,249 — DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885

Untersuchungsbericht LUFA Speyer - Proben-Nr. K3269/12 - 05.07.2012/kw
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Tab. 32: LUFA - Analytischer Befund - Vorfiltrat (V025) - Versuchsreihe A

Medium %FS %TS Methode

Gesamtstickstoff (N) V025 0,50 — DIN EN 25663

Nitrat (NO3-N) V025 < 0,005 — BGK III, A.2.1, DIN EN ISO 13395 D28
Ammonium (NH,4-N) V025 0,177 — BGK III, A.2.1, DIN 38406-5

Phosphat (P20s5) gesamt V025 0,043 — DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885
Kaliumoxid (K20) gesamt V025 0,235 — DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885

Untersuchungsbericht LUFA Speyer - Proben-Nr. K3270/12 - 05.07.2012/kw

Tab. 33: LUFA - Analytischer Befund - Vorfiltrat (V050) - Versuchsreihe A

Medium %FS %TS Methode

Trockensubstanz V050 2,40 DIN EN 12880
Wasser V050 97,60 — DIN EN 12880
Asche V050 0,7 29,7  DIN EN 12879
organische Substanz (Glithverlu.) V050 1,7 70,3 DIN EN 12879
Gesamtstickstofl (N) V050 0,30 11,4 DIN EN 25663
Phosphat (P205) gesamt V050 0,04 1,67 DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885
Kaliumoxid (K20) gesamt V050 0,20 10,1  DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885

Untersuchungsbericht LUFA Speyer - Proben-Nr. K3278/12 - 04.07.2012/lit

Tab. 34: LUFA - Analytischer Befund - Vorfiltrat (V100) - Versuchsreihe A

Medium %FS %TS Methode

Trockensubstanz V100 2,20 — DIN EN 12880
Wasser V100 97,80 — DIN EN 12880
Asche V100 0,8 34,7 DIN EN 12879
organische Substanz (Glithverlu.) V100 1,5 65,3 DIN EN 12879
Gesamtstickstoff (N) V100 0,30 11,7 DIN EN 25663
Phosphat (P20s5) gesamt V100 0,06 2,66 DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885
Kaliumoxid (K20) gesamt V100 0,20 10,1  DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885

Untersuchungsbericht LUFA Speyer - Proben-Nr. K3278/12 - 04.07.2012/lit
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A.14 Durchfithrung der Versuchsreihen VAx51 bis VAx54

Zeitlich begrenzter Produktionsbetrieb mit kontinuierlichem Ausschleusen einer definierten
Permeat-Teilmenge unter Anwendung festgelegter Intervallspiilungen zur Feststellung der

Trennfahigkeit der Ultrafiltration bei Vorfiltration mit einer Hydropresse.

Startbedingungen - Die allgemeinen Startbedingungen sind gegeben und der Arbeitstank
ist bereits mit Vorfiltrat (50 pm) - neu oder vom Vorversuch - befiillt. Die Vorfiltration

mittels Hydropresse kommt nicht zur Anwendung.

Tab. 35: Kenndaten und Betriebsparameter der Versuchsreihen VAx51 bis VAx54

Versuchs-Bez. | Medium Dauer Raum-Temp. Projektphase
VAx51-VAx54 Giille 4x6h 22,8-25,4 °C E

Mef3grofie VAx51 (6h) VAx52 (6h) VAx53 (6h) VAx54 (6h)
pH-Wert 8,37 8,63 8,62 8,32

Leitfiah. [puS/cm] | 16240 6010 2290 975

TDS-Wert [ppm] | 10120 - 10480 3990 - 4130 1540 - 1710 686 - 794

Mef3grofie 09:15 | 12:34 | 14:43 | 08:28 | 10:57 | 13:53 | 09:42 | 12:29 | 14:43 | 08:27 | 11:16 | 14:08
TIO A [°C] 23,4 |31,9)36,1 | 284343335 | 28,435,3]33,6 | 30,1 | 34,6 | 33,5
PI1 A [bar] 2,86 | 2,78 | 2,72 | 2,36 [ 2,35 | 2,32 | 2,36 | 2,31 2,28 | 2,35 | 2,31 | 2,27
PI 2 A [bar] 1,01 (1,02 1,02 | 1,49 | 1,52 | 1,50 | 2,16 | 2,10 | 2,06 | 2,07 | 2,04 | 1,99
FI1A [I/min] | 685705755 | 11,6 |11,5|11,6 | 11,5 11,5| 11,6 | 11,6 | 11,5 ] 11,5
FI2 [I/min] 6,75 | 7,00 | 7,45 | 11,4 [ 11,4 | 11,4 | 11,3 11,4 [ 11,4 | 11,4 | 11,3 ] 11,4
FI 3 A [1/min] na. | na | na | 020]0,15]0,15 | 0,25]0,20 | 0,20 | 0,25 | 0,25 | 0,20

Versuchsdurchfithrung - Im Produktionsbetrieb der Anlage ist das Ausschleusen von Per-
meat konstant einzurichten, das Verhéltnis zwischen ausgeschleustem und riickgefithrtem
Permeat wird durch einen DurchfluBbegrenzer mit 0,5 1/min vorgegeben. Der durch das
Ausschleusen des Permeats auftretende Verlust im Kreislauf wird mit der entsprechenden
Menge an Vorfiltrat diskontinuierlich in angemessenen Zeitabstédnden (ca. 30 min) ausgegli-
chen. Danach wird die Anlage einmalig mit einer Intervallspiilung beaufschlagt, das Kon-
zentrat der Spiilung (abgeldster Membranbelag) ausgeschleust und die Anlage abgeschaltet.

Fiir eine Nahrstoffanalyse der einzelnen Phasen, sind Proben zu ziehen.
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A.15 Durchfithrung der Versuchsreihen VL005 bis VL008

Versuch zur Bestimmung der hydraulischen Kennlinie der Membranfiltration mit VE-Wasser
im geschlossenen Kreislauf unter besonderer Beriicksichtigung der Temperaturbegrenzung

durch den Einsatz eines Tauchkiihlers im Arbeitstank.

Startbedingungen - Beide Pumpen sind entliiftet, alle Rohrleitungen und der Arbeitstank
sind mit VE-Wasser befiillt. Das Handventil V6 zur Permeatabgabe ist geschlossen und das
Handventil V7 zum Spiiltank zu 100% gedffnet. Der Tauchkiihler wird im Versuch VL.005 auf
25-30°C, bei VL006 auf 30-35°C, bei VL007 auf 35-40°C und bei VLO08 auf erneut 25-30°C,
jeweils untere/obere Grenzwerttemperatur, eingestellt. Die Anstromung der Membran soll

mit 11,5 1/min bei 2,6 bar Druck erfolgen.

Tab. 36: Kenndaten und Betriebsparameter der Versuchsreihen VL005 bis VL0O0S

Versuchs-Bez. | Medium Dauer Raum-Temp. Projektphase

VL005-VL008 VE-Wasser 4x24h 21,4-23,3 °C E

MeBgrsBe VL005 (24h) | VLO06 (24h) | VL007 (24h) | VLOO8 (24h)
pH-Wert 7.05 7.85 7.88 7.92

Leitfih. [uS/cm] | 73 95 115 135
TDS-Wert [ppm] | 51 - 54 60 - 63 72 - 76 86 - 89

MefBgrofie 09:08 | 12:12 | 15:12 | 08:57 | 12:10 | 15:19 | 08:38 | 12:20 | 15:36 | 08:20 | 11:53 | 15:19
TI 0 A [°C] 23,9 |28,3(27,6 | 26,5|32,8|29.0 | 33,5|37.6 | 35,1 | 343 27,7265
PI1 A [bar] 2,37 12,52 2,58 | 2,352,333 |235 | 2,36 |2,33]234 | 2,36 | 2,41 | 2,41
PI 2 A [bar] 2,35 2,51 2,58 | 2,28 [ 2,26 | 2,27 | 2,29 | 2,25 | 2,26 | 2,27 | 2,34 | 2,33
FI1 A [l/min] 11,319,440 | 8,55 | 11,6 | 11,6 | 11,5 | 11,5 11,6 | 11,5 | 11,5 | 11,1 | 11,1
FI2 [1/min] 8,60 | 7,25 | 6,80 | 10,5|10,5|10,54 | 10,6 | 10,6 | 10,5 | 10,7 | 10,5 | 10,4
FI3 A [/min] | 2,65 2,10 | 1,75 | 1,00 | 1,10 | 0,95 | 0,95 | 1,00 | 0,95 | 0,80 | 0,65 | 0,65

Versuchsdurchfihrung (s.a. VL0OO1) - Die Versuche soll durchgehend iiber die Dauer von
24 h erfolgen. Es wird durch Schliefen des Ventils V6 kein Permeat ausgeschleust und
das produzierte Permeat zu 100% in den Kreislauf wieder zuriick eingespeist. Ein mauelles
Nachregulieren der Anlage erfolgt nicht, es wird eine eigenstéindige Stabiliserung der Anlage

abgewartet.
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Abb. 100: VLOO7 24h-Ausschnitt MeBwert-Diagramm, eigene Darstellung
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A.16 Durchfithrung der Versuchsreihe VB101

Startbedingungen - Die allgemeinen Startbedingungen sind gegeben, die MefSwerterfassung
ist zu aktivieren und die Messung des TDS-Wertes sicherzustellen. Der Arbeitstank wird mit
60 Liter Vorfiltrat (Filtration mit 100 pm-Filterhilfsmittel) befiillt. Es ist darauf zu achten,
daf} die Umgebungstemperatur keinen starken Schwankungen unterliegt und der Arbeits-
sowie der Spiiltank abgedeckt sind. Der Tauchkiihler ist installiert und arbeitsbereit, die
durch den eigenen Energieeintrag der Anlage steigende Temperatur im Arbeitstank ist mit

dem Tauchkiihler von Beginn an auf 20°C (Sollwert) zu begrenzen.

Versuchsdurchfiihrung - Vorbereitungen bis T0: Von der Rohgiille (G) und der Festpha-
se aus der Hydropresse (S), sowie aus dem Feed (F) und dem Vorfiltrat (V) sind je ca. 200

ml als Probenmenge abzufiillen.

Zum Zeitpunkt T0: Zunéchst ist eine Intervallspiilung (1) von ca. 10 min. mit VE-Wasser
durchzufiihren, dieses Volumen ist vollsténdig in den Kanal abzuleiten. Von diesem Volu-
men ist eine Probe (D) von ca. 200 ml abzufiillen. Direkt anschlieend wird die Spiilung als
Intervallspiilung (2) solange fortgefiihrt, bis das bereits vorgelegte Volumen von 60 Litern
im Arbeitstank mit max. zusédtzlichen 30 Litern VE-Wasser der Spiilung ergénzt worden
ist. Im Arbeitstank sind jetzt 90 Liter Volumen zu Versuchsbeginn vorgelegt. Nun ist das
Ausschleusen von Permeat konstant einzurichten, eine Permeatabgabe von ca. 0,20 bis 0,25
1/min wird erwartet. Das Permeat ist im externen 1000 l-Produkt-Tank zu sammeln. Vor
Ablauf von 120 min Versuchszeit sind 7,5 1 Permeat fiir die Verwendung in der néchsten

Versuchsphase in einem eigenen Behéltnis zu sammeln.

TO + 120 min: Nach 2 h Versuchszeit ist das inzwischen reduzierte Volumen im Arbeit-
stank mit 25 1 Vorfiltrat und mit 7,5 1 Permeat (aus der vorherigen Versuchsphase fiir diesen
Zweck zuriickgestellt) zu ergénzen. Der Arbeitstank ist nun mit ca. 92,5 1 Fliissigkeit befiillt.
Vor Ablauf von weiteren 120 min Versuchszeit sind 2,5 | Permeat fiir die Verwendung in

der néichsten Versuchsphase in einem eigenen Behéltnis zu sammeln.

T0 + 240 min: Nach 4 h Versuchszeit ist das erneut reduzierte Volumen im Arbeitstank mit
25 1 Vorfiltrat und mit 2,5 1 Permeat (aus der vorherigen Versuchsphase fiir diesen Zweck

zuriickgestellt) zu ergénzen. Der Arbeitstank ist nun mit ca. 80 1 Fliissigkeit befiillt.
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TO + 360 min: Nach 6 h Versuchszeit ist das wieder reduzierte Volumen im Arbeitstank
mit 25 1 Vorfiltrat, aber ohne Zugabe von Permeat zu ergénzen. Der Arbeitstank ist nun

mit ca. 85 1 Fliissigkeit befiillt.

TO + 480 min: Nach 8 h Versuchszeit hat sich das Volumen im Arbeitstank durch die
kontinuierliche Abgabe von Permeat der vergangenen 120 min von ca. 85 auf 55 I reduziert.
Um die gewiinschten Startbedingungen fiir den néchsten Versuchstag zu schaffen ist das
Volumen im Arbeitstank mit 5 1 Vorfiltrat (ohne Zugabe von Permeat) final zu ergénzen.
Die Anlage ist nach 8 h durchgehendem Betrieb in dem aktuellen Zustand abzustellen und
die MeBdatenerfassung zu stoppen. Es ist darauf zu achten, dafl das Membranmodul und
die Kreislaufleitung bis zum n#chsten Versuch ,unter Wasser” stehen bzw. mit Fliissigkeit
benetzt bleiben. Der Tauchkiihler bleibt trotz Versuchsende weiterhin bis zum néchsten
Tag in Betrieb, um auch wihrend dem Stillstand der Anlage eine Temperatur von 20°C

(Sollwert) im Arbeitstank zu gewihrleisten.

Eine Anstromung des Moduls von 11,5 1/min und ein Druck von 2,3 bis 2,6 bar im Kreis-
lauf sind als dauerhafte Betriebswerte einzuhalten. Ein Nachregulieren soll mit Hilfe des

Nadelventils je nach Bedarf erfolgen, der Zeitpunkt des Nachregulierens ist festzuhalten.

I TAGA | | TAG2 |
8:00 Uhr 0 10:00 Uhr 120 12:00 Uhr 240 14:00 Uhr 360 16:00 Uhr 480 8:00 Uhr a
min min min min min min
] 30.0 52,5 80.0 110.0 0
Liter Liter Liter Liter Liter Liter
B 30,0
P 30,0
50% 90,0 42% 92,5 2%% a0,0 13% 45,0 %% 60,0 5% 90,0
Klarphaze Liter Klarphazs Litsr Klargha Liter Klarphass Liter Klarphazs Liter Klarphaz: Litsr
T 7.5 1P 2,5
+Spiilg. 30,0 +G100 25,0 +G100 25,0
I ' 5.0
+G100 80,0
Abb. 101: Tagesproduktionsprogramm VB101, eigene Darstellung
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A.17 Durchfithrung der Versuchsreihe VB102

Zeitlich begrenzter Produktionsbetrieb mit kontinuierlichem Ausschleusen von Permeat,
sowie Vorlage und Zufiihrung von Feed mit einem TDS-Wert von 3600-3800 ppm unter

Anwendung festgelegter Intervallspiilungen

Startbedingungen - Die allgemeinen Startbedingungen zum Ausschleusen von Permeat (Pro-
duktionsbetrieb) sind gegeben. Ein 100 pm-Vorfiltrat wird mit entsprechender Verdiinnung,

zur Einstellung des TDS-Wertebereichs, in einer Vorlage fiir Tankbefiillung und Dosierung

bereit gestellt. Der Arbeitstank ist beim Versuchsstart bereits mit 60 1 Vorfiltrat befiillt.

Tab. 37: Kenndaten und Betriebsparameter der Versuchsreihe VB102
Versuchs-Bez. | Medium Dauer Raum-Temp. Projektphase
VB102 Giille 52 h 21,9-22,2 °C E
MeBgrofie Tag 1 (to) Tag 2 (to + 24h) | Tag 3 (tg + 48h) | Einheit
pH-Wert 8,50 8,37 8,57 —
Leitfiahigkeit 5570 5740 5800 puS/cm
TDS-Wert 3550-3690 3730-3790 3940-3970 ppm
Mefigrofle 09:36 | 12:44 | 16:39 | 09:32 | 12:52 | 16:48 | 09:20 | 11:11 | 14:02 | Einheit
TIO A 228|284 |257 | 31,8]30,8]28,6 | 29,1]328]304 | °C
PI1A 2,57 [ 2,54 | 2,55 | 2,61 2,60 2,61 | 2,58 | 2,56 | 2,58 | bar
PI2 A 2,39 12,312,228 | 2,40 | 2,38 | 2,35 | 2,29 | 2,23 | 2,22 | bar
FI1A 11,5 | 11,6 | 11,5 | 11,6 | 11,5 11,5 | 11,5 | 11,5 | 11,4 | 1/min
FI 2 11,3114 114 | 11,4 11,3114 | 11,4 | 11,4 | 11,3 | I/min
FI3 A 0,20 | 0,20 | 0,15 | 0,20 | 0,15 0,15 | 0,15 | 0,15 | 0,15 | 1/min

Versuchsdurchfihrung - Ein Nachregulieren der Anstromung des Moduls von 11,5 1/min

soll kontinuierlich erfolgen. Der Ausgleich des Verlusts im Kreislauf, durch das Ausschleu-
sen von Permeat, wird durch eine mengengleiche FErginzung mit 100 pm-Vorfiltrat tiber
eine Dosierpumpe erreicht. Der Versuch soll durchgehend iiber die Dauer von mind. 52 h
erfolgen. Zwischen 16:00 und 8:00 Uhr wird nachts kein Permeat ausgesschleust und auch
nicht gespiilt, ein Nachregeln der Anstromung erfolgt ebenfalls nicht, und das in dieser Zeit

produzierte Permeat wird zu 100% in den Kreislauf zuriickgespeist.
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Tab. 38: LUFA - Analytischer Befund - Rohgiille (G2) - K3284/12

Medium %FS %TS Methode

Trockensubstanz G2 5,20 — DIN EN 12880
Wasser G2 94,80 DIN EN 12880
Asche G2 1,2 24,0  DIN EN 12879
organische Substanz (Gliihverlu.) G2 4,0 76,0 DIN EN 12879
Gesamtstickstoff (N) G2 0,35 6,71  DIN EN 25663
Phosphat (P205) gesamt G2 0,13 2,59  DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885
Kaliumoxid (K20) gesamt G2 0,24 4,57  DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885

Tab. 39: LUFA - Analytischer Befund - Feststoff (S2) - K3330/12

Medium %FS %TS Methode

Trockensubstanz S2 13,6 DIN EN 12880
Wasser S2 86,40 — DIN EN 12880
Asche 2 2.8 20,9 DIN EN 12879
organische Substanz (Gliithverlu.) 52 10,8 79,1 DIN EN 12879
Gesamtstickstofl (N) S2 0,57 4,15 DIN EN 25663
Phosphat (P205) gesamt S2 0,36 2,67 DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885
Kaliumoxid (K20) gesamt S2 0,24 1,78 DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885

Tab. 40: LUFA - Analytischer Befund - Diinngiille (F2) - K3285/12

Medium %FS %TS Methode

Trockensubstanz F2 2,29 — DIN EN 12880
Wasser F2 97,71 — DIN EN 12880
Asche F2 0,80 36,4  DIN EN 12879
organische Substanz (Gliihverlu.) F2 1,50 63,6 DIN EN 12879
Gesamtstickstoff (N) F2 0,30 12,2 DIN EN 25663
Phosphat (P20s5) gesamt F2 0,06 2,58  DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885

Kaliumoxid (K20) gesamt F2 0,20 10,7 DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885
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Tab. 41: LUFA - Analytischer Befund - Retentat (R-VB102) - K3359/12

Medium %FS %TS Methode

Trockensubstanz R-VB102 2,09 — DIN EN 12880
Wasser R-VB102 97,9 DIN EN 12880
Asche R-VB102 0,3 16,3 DIN EN 12879

organische Substanz (Glithverlu.) R-VB102 1,7 83,7 DIN EN 12879

Gesamtstickstoff (N) R-VB102 0,15 7,18  DIN EN 25663
Phosphat (P205) gesamt R-VB102 0,03 1,24  DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885
Kaliumoxid (K20) gesamt R-VB102 0,08 4,03  DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885

Tab. 42: LUFA - Analytischer Befund - Spiilkonzentrat (D-VB102) - K3360/12

Medium %FS %TS Methode

Trockensubstanz D-VB102 0,5 DIN EN 12880
Wasser D-VB102 99,50 — DIN EN 12880
Asche D-VB102 0,1 22,6  DIN EN 12879

organische Substanz (Glithverlu.) D-VB102 0,4 774  DIN EN 12879

Gesamtstickstofl (N) D-VB102 0,04 7,55  DIN EN 25663
Phosphat (P205) gesamt D-VB102 0,01 1,10  DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885
Kaliumoxid (K20) gesamt D-VB102 0,03 6,34  DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885

Tab. 43: LUFA - Analytischer Befund - Permeat (P-VB102) - K3358/12

Medium %FS %TS Methode

Trockensubstanz P-VB102 0,3 — DIN EN 12880
Wasser P-VB102 99,7 — DIN EN 12880
Asche P-VB102 0,2 60,0 DIN EN 12879

organische Substanz (Glithverlu.) P-VB102 0,1 40,0 DIN EN 12879

Gesamtstickstoff (N) P-VB102 0,32 12,7 DIN EN 25663

Phosphat (P20s5) gesamt P-vB102 0,01 0,63 DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885

Kaliumoxid (K20) gesamt P-VB102 0,10 21,7 DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885
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A.18 Durchfithrung der Versuchsreihe VB103

Zeitlich begrenzter Produktionsbetrieb mit kontinuierlichem Ausschleusen von Permeat,
sowie Vorlage und Zufiihrung von Feed mit einem TDS-Wert von 4800-5000 ppm unter

Anwendung festgelegter Intervallspiilungen

Startbedingungen - Die allgemeinen Startbedingungen zum Ausschleusen von Permeat (Pro-
duktionsbetrieb) sind gegeben. Ein 100 pm-Vorfiltrat wird mit entsprechender Verdiinnung,

zur Einstellung des TDS-Wertebereichs, in einer Vorlage fiir Tankbefiillung und Dosierung

bereit gestellt. Der Arbeitstank ist beim Versuchsstart bereits mit 60 1 Vorfiltrat befiillt.

Tab. 44: Kenndaten und Betriebsparameter der Versuchsreihe VB103
Versuchs-Bez. | Medium Dauer Raum-Temp. Projektphase
VB103 Giille 52 h 22,8-24,3 °C E
MeBgrofie Tag 1 (to) Tag 2 (to + 24h) | Tag 3 (tg + 48h) | Einheit
pH-Wert 8,60 8,54 8,55
Leitfiahigkeit 7180 7260 6980 puS/cm
TDS-Wert 4670-4850 4670-4900 4760-4830 ppm
Mefigrofle 09:26 | 12:50 | 15:58 | 10:03 | 13:02 | 15:51 | 09:02 | 11:06 | Einheit
TIO A 25,5|33,4|324 | 30,8]29,9]284 | 26,8 | 31,0 | °C
PI1A 2,58 | 2,54 [ 2,52 | 2,57 | 2,55 | 2,55 | 2,58 | 2,53 | bar
PI2 A 2421230227 | 2,37 2,28 | 2,12 | 2,16 | 2,13 | bar
FI1A 11,5 | 11,5 | 11,5 | 11,5 11,4 [ 11,5 | 11,5 | 11,6 | 1/min
FI 2 11,3 11,3114 | 114113114 | 114|115 | 1/min
FI3 A 0,20 | 0,20 | 0,15 | 0,150,151 0,15 | 0,15 | 0,10 | 1/min

Versuchsdurchfihrung - Ein Nachregulieren der Anstromung des Moduls von 11,5 1/min

soll kontinuierlich erfolgen. Der Ausgleich des Verlusts im Kreislauf, durch das Ausschleu-
sen von Permeat, wird durch eine mengengleiche FErginzung mit 100 pm-Vorfiltrat tiber
eine Dosierpumpe erreicht. Der Versuch soll durchgehend iiber die Dauer von mind. 52 h
erfolgen. Zwischen 16:00 und 8:00 Uhr wird nachts kein Permeat ausgesschleust und auch
nicht gespiilt, ein Nachregeln der Anstromung erfolgt ebenfalls nicht, und das in dieser Zeit

produzierte Permeat wird zu 100% in den Kreislauf zuriickgespeist.
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Tab. 45: LUFA - Analytischer Befund - Retentat (R-VB103) - K3379/12

Medium %FS %TS Methode

Trockensubstanz R-VB103 1,90 — DIN EN 12880
Wasser R-VB103 98,1 DIN EN 12880
Asche R-VB103 0,4 19,6 DIN EN 12879

organische Substanz (Gliithverlu.) R-VB103 1,6 80,4 DIN EN 12879

Gesamtstickstoff (N) R-VB103 0,16 8,29  DIN EN 25663
Phosphat (P205) gesamt R-VB103 0,03 1,46  DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885
Kaliumoxid (K20) gesamt R-VB103 0,10 5,43  DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885

Tab. 46: LUFA - Analytischer Befund - Spiilkonzentrat (D-VB103) - K3380/12

Medium %FS %TS Methode

Trockensubstanz D-VB103 0,3 DIN EN 12880
Wasser D-VB103 99,70 — DIN EN 12880
Asche D-VB103 0,1 20,6  DIN EN 12879

organische Substanz (Glithverlu.) D-VB103 0,3 79,4 DIN EN 12879

Gesamtstickstoff (N) D-VB103 0,03 9,23  DIN EN 25663
Phosphat (P20s) gesamt D-VB103 < 0,01 1,49 DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885
Kaliumoxid (K20) gesamt D-VB103 0,02 7,06 DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885

Tab. 47: LUFA - Analytischer Befund - Permeat (P-VB103) - K3378/12

Medium %FS %TS Methode

Trockensubstanz P-VB103 0,3 — DIN EN 12880
Wasser P-VB103 99,7 — DIN EN 12880
Asche P-VB103 0,2 65,0 DIN EN 12879

organische Substanz (Glithverlu.) P-VB103 0,1 35,0 DIN EN 12879

Gesamtstickstoff (N) P-VB103 0,10 20,6 DIN EN 25663

Phosphat (P20s5) gesamt P-VB103 < 0,01 0,76 DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885

Kaliumoxid (K20) gesamt P-VB103 0,10 30,3 DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885
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A.19 Durchfithrung der Versuchsreihe VB104

Zeitlich begrenzter Produktionsbetrieb mit kontinuierlichem Ausschleusen von Permeat,
sowie Vorlage und Zufiihrung von Feed mit einem TDS-Wert von 6800-7000 ppm unter

Anwendung festgelegter Intervallspiilungen

Startbedingungen - Die allgemeinen Startbedingungen zum Ausschleusen von Permeat (Pro-
duktionsbetrieb) sind gegeben. Ein 100 pm-Vorfiltrat wird mit entsprechender Verdiinnung,

zur Einstellung des TDS-Wertebereichs, in einer Vorlage fiir Tankbefiillung und Dosierung

bereit gestellt. Der Arbeitstank ist beim Versuchsstart bereits mit 60 1 Vorfiltrat befiillt.

Tab. 48: Kenndaten und Betriebsparameter der Versuchsreihe VB104
Versuchs-Bez. | Medium Dauer Raum-Temp. Projektphase
VB104 Giille 52 h 21,3-25,8 °C E
MeBgrofie Tag 1 (to) Tag 2 (to + 24h) | Tag 3 (tg + 48h) | Einheit
pH-Wert n.a. 8,44 8,45
Leitfiahigkeit 9790 9550 9430 puS/cm
TDS-Wert 6510-6630 6460-6620 6010-6380 ppm
Mefigrofle 09:25 | 12:23 | 15:41 | 09:33 | 12:11 | 16:08 | 08:29 | 11:03 | 13:12 | Einheit
TIO A 27,7 31,8 31,4 | 284 32,6 32,7 | 24,4(264|275 | °C
PI1A 2,51 247 [ 2,51 | 2,53 | 2,50 | 2,52 | 2,53 |2,51]2,52 | bar
PI2 A 2,08 [ 2,14 [ 2,12 | 2,07 | 2,06 | 1,94 | 1,60 | 1,66 | 1,51 | bar
FI1A 11,6 | 11,6 | 11,5 | 11,5 11,6 | 11,5 | 11,6 | 11,5 | 11,5 | 1/min
FI 2 114114114 | 114[11,5] 114 | 11,5 |11.5] 11,5 | I/min
FI3 A 0,15|0,15|0,15 | 0,15]0,10 | n.a. | n.a.| na.| n.a. | l/min

Versuchsdurchfihrung - Ein Nachregulieren der Anstromung des Moduls von 11,5 1/min

soll kontinuierlich erfolgen. Der Ausgleich des Verlusts im Kreislauf, durch das Ausschleu-
sen von Permeat, wird durch eine mengengleiche FErginzung mit 100 pm-Vorfiltrat tiber
eine Dosierpumpe erreicht. Der Versuch soll durchgehend iiber die Dauer von mind. 52 h
erfolgen. Zwischen 16:00 und 8:00 Uhr wird nachts kein Permeat ausgesschleust und auch
nicht gespiilt, ein Nachregeln der Anstromung erfolgt ebenfalls nicht, und das in dieser Zeit

produzierte Permeat wird zu 100% in den Kreislauf zuriickgespeist.
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A.20 Durchfithrung der Versuchsreihe VB051

Zeitlich begrenzter Produktionsbetrieb mit kontinuierlichem Ausschleusen von Permeat,
sowie Vorlage und Zufiihrung von Feed mit einem TDS-Wert von 6800-7000 ppm unter

Anwendung festgelegter Intervallspiilungen

Startbedingungen - Die allgemeinen Startbedingungen zum Ausschleusen von Permeat (Pro-
duktionsbetrieb) sind gegeben. Ein 50 pm-Vorfiltrat wird mit entsprechender Verdiinnung,
zur Einstellung des TDS-Wertebereichs, in einer Vorlage fiir Tankbefiillung und Dosierung

bereit gestellt. Der Arbeitstank ist beim Versuchsstart bereits mit 60 1 Vorfiltrat befiillt.

Tab. 49: Kenndaten und Betriebsparameter der Versuchsreihe VB051

Versuchs-Bez. | Medium Dauer Raum-Temp. Projektphase
VBO051 Giille 4x24h 21,7-23,4 °C E

Meflgrofle Tag 1 Tag 2 Tag 3 Tag 4
pH-Wert 8,69 8,72 8,66 8,58

Leitfah. [S/cm] | 10310 9890 9960 9920
TDS-Wert [ppm] | 6860-7000 6820-6920 6800-6830 6720-6760

Mef3grofie 09:43 | 12:25 | 15:29 | 09:04 | 12:28 | 16:03 | 09:27 | 12:14 | 15:33 | 09:12 | 11:08 | 13:06
TIO A [°C] 244324306 | 24,3 31,6 | 28,5 | 31,1292 30,7 | 29,7 | 31,4299
PI1 A [bar] 2,50 | 2,45 | 2,47 | 2,53 | 2,51 | 2,51 | 2,52 | 2,53 | 2,53 | 2,56 | 2,53 | 2,52
PI 2 A [bar] 1,65 1,63 | 1,60 | 2,28 | 2,32 2,26 | 2,26 | 2,18 | 2,15 | 2,22 | 2,12 | 2,07
FI1 A [l/min] 11,6 11,6 | 11,6 | 11,5 | 11,5 11,5 | 11,6 | 11,5 | 11,5 | 11,5 | 11,5 | 11,5
FI2 [1/min] 115 115 11,5 | 114114114 | 114|114 |11,4 | 114|114 | 11,5
FI3 A [l/min] | 0,10 | 0,10 | 0,10 | 0,15] 0,15 | 0,10 | 0,15 | 0,10 | 0,10 | 0,15 | 0,10 | n.a.

Versuchsdurchfiihrung - Ein Nachregulieren der Anstromung des Moduls von 11,5 1/min
soll kontinuierlich erfolgen. Der Ausgleich des Verlusts im Kreislauf, durch das Ausschleu-
sen von Permeat, wird durch eine mengengleiche Ergéinzung mit 50 ym-Vorfiltrat iiber eine
Dosierpumpe erreicht. Der Versuch soll durchgehend iiber die Dauer von 52 h erfolgen. Zwi-
schen 16:00 und 8:00 Uhr wird nachts kein Permeat ausgesschleust und auch nicht gespiilt,
ein Nachregeln der Anstromung erfolgt ebenfalls nicht, und das in dieser Zeit produzierte

Permeat wird zu 100% in den Kreislauf zuriickgespeist.
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Tab. 50: LUFA - Analytischer Befund - Retentat (R-VB051) - K3414/12

Medium %FS %TS Methode

Trockensubstanz R-VBO051 2,37 — DIN EN 12880
Wasser R-VB051  97.63 DIN EN 12880
Asche R-VBO051 0,6 24,0  DIN EN 12879

organische Substanz (Glithverlu.) R-VBO051 1,8 76,0 DIN EN 12879

Gesamtstickstoff (N) R-VB051 0,21 8,656  DIN EN 25663
Phosphat (P205) gesamt R-VBO051 0,04 1,66  DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885
Kaliumoxid (K20) gesamt R-VBO051 0,15 6,45  DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885

Tab. 51: LUFA - Analytischer Befund - Spiilkonzentrat (D-VB051) - K3415/12

Medium %FS %TS Methode

Trockensubstanz D-VBO051 0,5 DIN EN 12880
Wasser D-VBO051 99,5 — DIN EN 12880
Asche D-VBO051 0,1 24,6 DIN EN 12879

organische Substanz (Glithverlu.) D-VB051 0,3 75,4  DIN EN 12879

Gesamtstickstofl (N) D-VB051 0,04 837 DIN EN 25663
Phosphat (P205) gesamt D-VB051 0,01 1,87  DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885
Kaliumoxid (K20) gesamt D-VB051 0,04 9,10 DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885

Tab. 52: LUFA - Analytischer Befund - Permeat (P-VBO051) - K3413/12

Medium %FS %TS Methode

Trockensubstanz P-VB051 0,5 — DIN EN 12880
Wasser P-VB051 99,5 — DIN EN 12880
Asche P-VB051 0,3 67,8 DIN EN 12879

organische Substanz (Glithverlu.) P-VBO051 0,2 32,2 DIN EN 12879

Gesamtstickstoff (N) P-VB051 0,1 18,0 DIN EN 25663

Phosphat (P20s5) gesamt P-VB051 < 0,01 0,24 DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885

Kaliumoxid (K20) gesamt P-VBO051 0,1 27,3 DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885
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A.21 Durchfithrung der Versuchsreihe VB052

Zeitlich begrenzter Produktionsbetrieb mit kontinuierlichem Ausschleusen von Permeat,
sowie Vorlage und Zufiithrung von Feed mit einem TDS-Wert von > 10000 ppm unter An-

wendung festgelegter Intervallspiilungen

Startbedingungen - Die allgemeinen Startbedingungen zum Ausschleusen von Permeat (Pro-
duktionsbetrieb) sind gegeben. Ein 50 pm-Vorfiltrat wird ohne Verdiinnung in einer Vorlage
fiir Tankbefiilllung und Dosierung bereit gestellt. Der Arbeitstank ist beim Versuchsstart
bereits mit 60 1 Vorfiltrat befiillt.

Tab. 53: Kenndaten und Betriebsparameter der Versuchsreihe VB052

Versuchs-Bez. | Medium Dauer Raum-Temp. Projektphase
VB052 Giille 52 h 18,6- 21,6°C E
MeBgrofie Tag 1 (to) Tag 2 (to + 24h) | Tag 3 (tg + 48h) | Einheit
pH-Wert 8,71 8,58 8,64 —
Leitfahigkeit 16910 16010 15830 uS/cm
TDS-Wert 10740-10890 10630-10750 10400-10640 ppm
Mef3grofe 09:27 | 12:15 | 15:45 | 08:21 | 11:27 | 16:26 | 09:08 | 11:06 | 14:01 | Einheit
TIO0 A 22,9130,3 30,2 | 31,5]30,3]294 | 28,1|31,1|28,7 | °C
PI1TA 2,54 | 2,52 |252 | 2,65]2,56 | 2,55 | 2,57 |2,53]2,52 | bar
PI2 A 1,95]1,841,82 | 1,69 ]2,05|1,91 | 2,05|1,94 | 1,75 | bar
FI1A 11,6 [ 11,6 | 11,5 | 11,5 | 11,6/ 11,5 | 11,6 | 11,5 | 11,5 | 1/min
FI 2 11,5 | 11,5 | 11,5 | 11,5 [ 11,5 [ 11,5 | 11,5 | 11,5 | 11,5 | 1/min
FI3 A 0,10 | 0,10 | n.a. | n.a.| n.a. | na. | 0,15 | n.a. | na. | 1/min

Versuchsdurchfihrung - Ein Nachregulieren der Anstromung des Moduls von 11,5 1/min

soll kontinuierlich erfolgen. Der Ausgleich des Verlusts im Kreislauf, durch das Ausschleu-
sen von Permeat, wird durch eine mengengleiche Ergédnzung mit 50 pm-Vorfiltrat iiber eine
Dosierpumpe erreicht. Der Versuch soll durchgehend iiber die Dauer von 52 h erfolgen. Zwi-
schen 16:00 und 8:00 Uhr wird nachts kein Permeat ausgesschleust und auch nicht gespiilt,
ein Nachregeln der Anstromung erfolgt ebenfalls nicht, und das in dieser Zeit produzierte

Permeat wird zu 100% in den Kreislauf zuriickgespeist.
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Tab. 54: LUFA - Analytischer Befund - Retentat (R-VB052) - K3436/12

Medium %FS %TS Methode

Trockensubstanz R-VB052 3,40 — DIN EN 12880
Wasser R-VB052 96,6 DIN EN 12880
Asche R-VB052 0,9 25,5  DIN EN 12879

organische Substanz (Glithverlu.) R-VB052 2,6 74,5 DIN EN 12879

Gesamtstickstoff (N) R-VB052 0,32 9,48 DIN EN 25663
Phosphat (P205) gesamt R-VB052 0,07 2,00 DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885
Kaliumoxid (K20) gesamt R-VB052 0,23 6,83  DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885

Tab. 55: LUFA - Analytischer Befund - Spiilkonzentrat (D-VB052) - K3437/12

Medium %FS %TS Methode

Trockensubstanz D-VB052 0,6 DIN EN 12880
Wasser D-VB052 99,4 — DIN EN 12880
Asche D-VBO052 0,2 30,3 DIN EN 12879

organische Substanz (Glithverlu.) D-VB052 0,4 69,7 DIN EN 12879

Gesamtstickstofl (N) D-VB052 0,1 11,5 DIN EN 25663
Phosphat (P205) gesamt D-VB052 0,01 1,60 DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885
Kaliumoxid (K20) gesamt D-VB052 0,06 9,35  DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885

Tab. 56: LUFA - Analytischer Befund - Permeat (P-VB052) - K3435/12

Medium %FS %TS Methode

Trockensubstanz P-VB052 0,8 — DIN EN 12880
Wasser P-VB052 99,2 — DIN EN 12880
Asche P-VB052 0,6 68,0 DIN EN 12879

organische Substanz (Glithverlu.)  P-VB052 0,3 32,0 DIN EN 12879

Gesamtstickstoff (N) P-VB052 0,2 21,0 DIN EN 25663

Phosphat (P20s5) gesamt P-VB052 < 0,01 0,21 DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885

Kaliumoxid (K20) gesamt P-VB052 0,2 27,6 ~ DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885
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A.22 Durchfithrung der Versuchsreihe VC101

Zeitlich begrenzter Produktionsbetrieb mit kontinuierlichem Ausschleusen von Permeat,
sowie Vorlage und Zufiihrung von Feed mit einem TDS-Wert von 6800-7000 ppm unter
Anwendung festgelegter Intervallspiilungen.

Startbedingungen - Die allgemeinen Startbedingungen zum Ausschleusen von Permeat (Pro-
duktionsbetrieb) sind gegeben. Ein 100 pm-Vorfiltrat wird mit entsprechender Verdiinnung,
zur Einstellung des TDS-Wertebereichs, in einer Vorlage fiir Tankbefiillung und Dosierung
bereit gestellt. Der Arbeitstank ist beim Versuchsstart bereits mit 60 1 Vorfiltrat befiillt.

Die Temperatur im Kreislauf ist mit 30°C (Sollwert) zu begrenzen.

Tab. 57: Kenndaten und Betriebsparameter der Versuchsreihe VC101

Versuchs-Bez. | Medium Dauer Raum-Temp. Projektphase
V(101 Giille 104 h 17,3-18,3 °C E

Mef3grofle Tag 1 Tag 2 Tag 3 Tag 4
pH-Wert 1n.a. 8,41 8,45 8,47

Leitfgh. [uS/cm] | n.a. 9900 9420 9390
TDS-Wert [ppm] | 6550-6640 6480-6670 6430-6510 6290-6360

Mef3grofie 10:32 | 14:17 | 16:39 | 07:55 | 12:12 | 15:57 | 09:06 | 12:51 | 16:01 | 08:30 | 10:42 | 13:02
TI O A [°C] 30,9 | 26,4 26,8 | 27,2298 | 253 | 27,9 31,0 [ 29,5 | 30,6 | 29,7 | 25,9
PI1 A [bar] 2,35 | 2,41 2,41 | 2,44 [ 2,42 | 243 | 2,45 | 2,43 | 2,44 | 243 | 2,43 | 2,44
PI2 A [bar] 2,20 | 1,35 1,37 | 2,27 2,23 | 2,18 | 2,24 | 2,12 | 2,08 | 2,08 | 2,04 | 1,95
FI1 A [l/min] 11,6 | 11,5 | 11,6 | 11,6 | 11,5 | 11,5 | 11,5 | 11,5 | 11,5 | 11,6 | 11,5 ] 11,5
FI2 [I/min] 960 | 11,4 11,5 | 11,4 [ 11,4 | 114 | 114114114 | 11,5 | 11,5] 11,5
FI 3 A [l/min] 1,90 | 0,15 | 0,15 | 0,15 ] 0,10 | 0,15 | 0,15 | n.a. | n.a. | 0,15 | n.a.| n.a.

Versuchsdurchfihrung - Ein Nachregulieren der Anstrémung des Moduls von 11,5 1/min soll
kontinuierlich erfolgen. Der Ausgleich des Verlusts im Kreislauf, durch das Ausschleusen
von Permeat, wird durch eine mengengleiche Ergénzung mit 100 pm-Vorfiltrat {iber eine
Dosierpumpe erreicht. Der Versuch soll durchgehend iiber die Dauer von 104 h erfolgen.
Zwischen 16:00 und 8:00 Uhr wird nachts kein Permeat ausgesschleust, ein Nachregeln der
Anstromung erfolgt ebenfalls nicht, und das in dieser Zeit produzierte Permeat wird zu

100% in den Kreislauf zuriickgespeist.
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Tab. 58: LUFA - Analytischer Befund - Retentat (R-VC101) - K3469/12

Medium %FS %TS Methode

Trockensubstanz R-VC101 2,76 — DIN EN 12880
Wasser R-VC101 97,24 DIN EN 12880
Asche R-VC101 0,7 25,1 DIN EN 12879

organische Substanz (Glithverlu.) R-VC101 2,1 74,9 DIN EN 12879

Gesamtstickstoff (N) R-VC101 0,24 8,70 DIN EN 25663
Phosphat (P205) gesamt R-VC101 0,07 2,55 DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885
Kaliumoxid (K20) gesamt R-VC101 0,14 5,01  DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885

Tab. 59: LUFA - Analytischer Befund - Spiilkonzentrat (D-VC101) - K3470/12

Medium %FS %TS Methode

Trockensubstanz D-VC101 0,2 DIN EN 12880
Wasser D-VC101 99,8 — DIN EN 12880
Asche D-vC101 0,1 27,6 DIN EN 12879

organische Substanz (Glithverlu.) D-VC101 0,2 72,4  DIN EN 12879

Gesamtstickstofl (N) D-VC101 0,02 9,09 DIN EN 25663
Phosphat (P205) gesamt D-vC101 0,01 3,60 DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885
Kaliumoxid (K20) gesamt D-VC101 0,01 6,55 DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885

Tab. 60: LUFA - Analytischer Befund - Permeat (P-VC101) - K3468/12

Medium %FS %TS Methode

Trockensubstanz P-VCi101 0,4 — DIN EN 12880
Wasser P-vVC101 99,6 — DIN EN 12880
Asche P-VC101 0,3 72,5 DIN EN 12879

organische Substanz (Glithverlu.) P-VC101 0.1 27,6 DIN EN 12879

Gesamtstickstoff (N) P-VC101 0,1 23,8  DIN EN 25663

Phosphat (P20s5) gesamt pP-vC101 < 0,01 0,88 DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885

Kaliumoxid (K20) gesamt P-VC101 0,1 29,2  DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885
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A.23 Durchfithrung der Versuchsreihe VC102

Zeitlich begrenzter Produktionsbetrieb mit kontinuierlichem Ausschleusen von Permeat,
sowie Vorlage und Zufiihrung von Feed mit einem TDS-Wert von 6800-7000 ppm unter
Anwendung festgelegter Intervallspiilungen.

Startbedingungen - Die allgemeinen Startbedingungen zum Ausschleusen von Permeat (Pro-
duktionsbetrieb) sind gegeben. Ein 100 pm-Vorfiltrat wird mit entsprechender Verdiinnung,
zur Einstellung des TDS-Wertebereichs, in einer Vorlage fiir Tankbefiillung und Dosierung
bereit gestellt. Der Arbeitstank ist beim Versuchsstart bereits mit 60 1 Vorfiltrat befiillt.

Die Temperatur im Kreislauf ist mit 30°C (Sollwert) zu begrenzen.

Tab. 61: Kenndaten und Betriebsparameter der Versuchsreihe VC102

Versuchs-Bez. | Medium Dauer Raum-Temp. Projektphase
V(102 Giille 104 h 17,2-19,1 °C E

Mef3grofle Tag 1 Tag 2 Tag 3 Tag 4
pH-Wert 8,38 8,43 8,38 8,43

Leitfsh. [uS/cm] | 9320 9350 9330 8320
TDS-Wert [ppm] | 6210-6280 6070-6220 6090-6280 4950-5600

MeBgrofe 10:30 | 14:24 | 16:42 | 07:53 | 12:32 | 15:31 | 09:17 | 12:46 | 17:26 | 09:33 | 11:41 | 15:34
TIO A [°C] 20,8 28,2 25,1 | 21,8 | 27,3294 | 25,7 | 27.1 | 24,3 | 23.8 | 26,7 | 29.8
PI1 A [bar] 244 | 2,45 | 2,44 | 244 | 2,44 | 245 | 2,44 | 2,43 | 2,44 | 2,23 | 2,36 | 2,44
PI2 A [bar] 1,95 1,90 | 1,80 | 1,67 1,80 | 1,59 | 1,60 | 1,57 | 1,58 | 1,04 | 1,37 | 1,66
FI1A [I/min] | 11,5 |11,6] 11,5 | 11,5 |11,5| 11,5 | 11,5 | 11,6 | 11,6 | 11,6 | 11,5 | 11,6
FI2 [Jmin] | 114 11,5114 | 114 11,5 | 114 | 114 | 115 11,5 | 11,5 | 11,5 | 11,5
FI 3 A [I/min] 0,10 | n.a.| n.a. | n.a.| na.|010 | n.a.| na.| na. | na. | na.| na.

Versuchsdurchfihrung - Ein Nachregulieren der Anstrémung des Moduls von 11,5 1/min soll
kontinuierlich erfolgen. Der Ausgleich des Verlusts im Kreislauf, durch das Ausschleusen
von Permeat, wird durch eine mengengleiche Ergénzung mit 100 pm-Vorfiltrat {iber eine
Dosierpumpe erreicht. Der Versuch soll durchgehend iiber die Dauer von 104 h erfolgen.
Zwischen 16:00 und 8:00 Uhr wird nachts kein Permeat ausgesschleust, ein Nachregeln der
Anstromung erfolgt ebenfalls nicht, und das in dieser Zeit produzierte Permeat wird zu

100% in den Kreislauf zuriickgespeist.
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Tab. 62: LUFA - Analytischer Befund - Retentat (R-VC102) - K3475/12

Medium %FS %TS Methode

Trockensubstanz R-VC102 5,00 — DIN EN 12880
Wasser R-VC102 95,0 DIN EN 12880
Asche R-VC102 1,0 20,3 DIN EN 12879

organische Substanz (Glithverlu.) R-VC102 4,0 79,7 DIN EN 12879

Gesamtstickstoff (N) R-VC102 0,35 7,07 DIN EN 25663
Phosphat (P205) gesamt R-VC102 0,13 2,54  DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885
Kaliumoxid (K20) gesamt R-VC102 0,14 2,83  DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885

Tab. 63: LUFA - Analytischer Befund - Spiilkonzentrat (D-VC102) - K3476/12

Medium %FS %TS Methode

Trockensubstanz D-vV(C102 0,4 DIN EN 12880
Wasser D-VC102 99,6 — DIN EN 12880
Asche D-VC102 0,1 22,3 DIN EN 12879

organische Substanz (Glithverlu.) D-VC102 0,3 77,7 DIN EN 12879

Gesamtstickstofl (N) D-vC102 0,03 7,50  DIN EN 25663
Phosphat (P205) gesamt D-vC102 0,01 2,80 DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885
Kaliumoxid (K20) gesamt D-VC102 0,02 3,86 DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885

Tab. 64: LUFA - Analytischer Befund - Permeat (P-VC102) - K3474/12

Medium %FS %TS Methode

Trockensubstanz P-VC102 0,4 — DIN EN 12880
Wasser P-VC102 99,6 — DIN EN 12880
Asche P-VC102 0,3 68,2 DIN EN 12879

organische Substanz (Glithverlu.) P-VC102 0.1 31,8 DIN EN 12879

Gesamtstickstoff (N) P-VC102 0,1 22,5  DIN EN 25663

Phosphat (P20s5) gesamt P-vC102 < 0,01 0,72 DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885

Kaliumoxid (K20) gesamt P-VC102 0.1 28,9 DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885
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A.24 Durchfithrung der Versuchsreihe VC103

Zeitlich begrenzter Produktionsbetrieb mit kontinuierlichem Ausschleusen von Permeat,
sowie Vorlage und Zufiihrung von Feed mit einem TDS-Wert von 6800-7000 ppm unter
Anwendung festgelegter Intervallspiilungen.

Startbedingungen - Die allgemeinen Startbedingungen zum Ausschleusen von Permeat (Pro-
duktionsbetrieb) sind gegeben. Ein 100 pm-Vorfiltrat wird mit entsprechender Verdiinnung,
zur Einstellung des TDS-Wertebereichs, in einer Vorlage fiir Tankbefiillung und Dosierung
bereit gestellt. Der Arbeitstank ist beim Versuchsstart bereits mit 60 1 Vorfiltrat befiillt.

Die Temperatur im Kreislauf ist mit 30°C (Sollwert) zu begrenzen.

Tab. 65: Kenndaten und Betriebsparameter der Versuchsreihe VC103

Versuchs-Bez. | Medium Dauer Raum-Temp. Projektphase
V(103 Giille 104 h 16,8-18,4 °C E

Mef3grofle Tag 1 Tag 2 Tag 3 Tag 4
pH-Wert 8,54 8,35 8,46 8,51

Leitfsh. [uS/cm] | 9490 9400 8470 7680
TDS-Wert [ppm] | 5560-5690 5640-6170 4920-5100 4500-4980

Mef3grofe 08:34 | 11:28 | 15:11 | 10:37 | 13:27 | 17:00 | 07:55 | 11:26 | 15:43 | 07:52 | 11:30 | 16:14
TIO A [°C] 17,4 12381(27,2 | 27,5 | 28,3 |25.7 | 24,8 |26,6 | 27,6 | 23,8 28,8 29,5
PI 1 A [bar] 247244 | 243 | 244 (245|244 | 2,44 | 241|231 | 2,21 |2,09 | 2,35
PI2 A [bar] 1,42 1,46 | 1,52 | 1,73 | 1,57 | 1,36 | 1,37 | 1,26 | 0,98 | 1,01 | 1,03 | 1,23
FI1 A [I/min] 11,5[11,5 [ 11,6 | 11,5] 11,5 | 11,5 | 11,5| 11,6 | 11,6 | 8,15 | 10,6 | 11,5
FI12 [l/min] 114114115 | 114|114 ]115 | 11,5 | 11,5 | 11,5 | 8,10] 10,6 | 11,4
FI 3 A [I/min] n.a.| n.a.| n.a. | na.| na.| na. | na.| na | na. | na.| na.| na.

Versuchsdurchfihrung - Ein Nachregulieren der Anstrémung des Moduls von 11,5 1/min soll
kontinuierlich erfolgen. Der Ausgleich des Verlusts im Kreislauf, durch das Ausschleusen
von Permeat, wird durch eine mengengleiche Ergénzung mit 100 pm-Vorfiltrat {iber eine
Dosierpumpe erreicht. Der Versuch soll durchgehend iiber die Dauer von 104 h erfolgen.
Zwischen 16:00 und 8:00 Uhr wird nachts kein Permeat ausgesschleust, ein Nachregeln der
Anstromung erfolgt ebenfalls nicht, und das in dieser Zeit produzierte Permeat wird zu

100% in den Kreislauf zuriickgespeist.
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Tab. 66: LUFA - Analytischer Befund - Retentat (R-VC103) - K3493/12

Medium %FS %TS Methode

Trockensubstanz R-VC103 6,53 — DIN EN 12880
Wasser R-VC103 93,5 DIN EN 12880
Asche R-VC103 1,14 174 DIN EN 12879

organische Substanz (Glithverlu.) R-VC103 5,39 82,6 DIN EN 12879

Gesamtstickstoff (N) R-VC103 0,432 6,62 DIN EN 25663
Phosphat (P205) gesamt R-VC103 0,141 2,16  DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885
Kaliumoxid (K20) gesamt R-VC103 0,151 2,31  DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885

Tab. 67: LUFA - Analytischer Befund - Spiilkonzentrat (D-VC103) - K3494/12

Medium %FS %TS Methode

Trockensubstanz D-VC103 0,49 DIN EN 12880
Wasser D-VC103 99,5 — DIN EN 12880
Asche D-VC103 0,0892 18,2 DIN EN 12879

organische Substanz (Glihverlu.) D-VC103 0,4008 81,8 DIN EN 12879

Gesamtstickstoff (N) D-VC103 0,0294 6,00 DIN EN 25663
Phosphat (P205) gesamt D-VC103 0,0081 1,66 DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885
Kaliumoxid (K20) gesamt D-VC103 0,0117 2,39 DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885

Tab. 68: LUFA - Analytischer Befund - Permeat (P-VC103) - K3492/12

Medium %FS %TS Methode

Trockensubstanz P-VC103 0,5 — DIN EN 12880
Wasser P-VC103 99,5 — DIN EN 12880
Asche P-vC103 0,304 64,0 DIN EN 12879

organische Substanz (Glihverlu.) P-VC103 0,171 36,0 DIN EN 12879

Gesamtstickstoff (N) P-VC103 0,095 22,0 DIN EN 25663

Phosphat (P20s) gesamt P-vC103 0,0023 0,49 DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885

Kaliumoxid (Kz0O) gesamt P-vC103 0,121 25,5  DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885
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A.25 Durchfithrung der Versuchsreihe VC051

Zeitlich begrenzter Produktionsbetrieb mit kontinuierlichem Ausschleusen von Permeat,
sowie Vorlage und Zufiihrung von Feed mit einem TDS-Wert von 6800-7000 ppm unter
Anwendung festgelegter Intervallspiilungen.

Startbedingungen - Die allgemeinen Startbedingungen zum Ausschleusen von Permeat (Pro-
duktionsbetrieb) sind gegeben. Ein 50 pm-Vorfiltrat wird mit entsprechender Verdiinnung,
zur Einstellung des TDS-Wertebereichs, in einer Vorlage fiir Tankbefiillung und Dosierung
bereit gestellt. Der Arbeitstank ist beim Versuchsstart bereits mit 60 1 Vorfiltrat befiillt.

Die Temperatur im Kreislauf ist mit 30°C (Sollwert) zu begrenzen.

Tab. 69: Kenndaten und Betriebsparameter der Versuchsreihe VC051

Versuchs-Bez. | Medium Dauer Raum-Temp. Projektphase
VCO051 Giille 104 h 15,6-17,6 °C E

Mef3grofle Tag 1 Tag 2 Tag 3 Tag 4

pH-Wert 8,26 8,09 8,23 8,22

Leitfsh. [uS/cm] | 9790 9850 9560 9560

TDS-Wert [ppm] | 6580-6680 6530-6680 6380-6490 6180-6390
Mef3grofe 12:29 | 16:06 | n.a. | 09:36 | 12:40 | 16:10 | 07:39 | 12:50 | 16:45 | 08:48 | 12:08 | n.a.
TI0 A [°C] 17,3 125,8 | n.a. | 30,5 | 28,5274 | 289|284 | 28,7 | 30,3]28,5]| n.a.
PI 1 A [bar] 2431242 | na. | 243|244 ]245 | 2,44 | 2,43 | 2,43 | 2,44 | 2,42 | n.a.
PI 2 A [bar] 2,07 | 2,08 | n.a. | 2,07]2,07]206 | 204]1,95]1,93 | 1,88 | 1,83 | n.a.
FI1 A [I/min] 11,5 11,6 | na. | 11,5 11,5 11,5 | 11,5 | 11,5 ] 11,5 | 11,5 | 11,5 | n.a.
FI2 [l/min] 11,4 |11,5| na. | 11,5 11,4 | 11,5 | 11,5114 | 11,5 | 11,5 | 11,5 | n.a
FI 3 A [I/min] 0,15|0,10 | 0,10 | n.a.| n.a.| n.a.| n.a.| na.| na. | na. | na.| na.

Versuchsdurchfihrung - Ein Nachregulieren der Anstrémung des Moduls von 11,5 1/min soll
kontinuierlich erfolgen. Der Ausgleich des Verlusts im Kreislauf, durch das Ausschleusen
von Permeat, wird durch eine mengengleiche Ergénzung mit 50 pm-Vorfiltrat iiber eine
Dosierpumpe erreicht. Der Versuch soll durchgehend iiber die Dauer von 104 h erfolgen.
Zwischen 16:00 und 8:00 Uhr wird nachts kein Permeat ausgesschleust, ein Nachregeln der
Anstromung erfolgt ebenfalls nicht, und das in dieser Zeit produzierte Permeat wird zu

100% in den Kreislauf zuriickgespeist.
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Tab. 70: LUFA - Analytischer Befund - Retentat (R-VCO051) - K3543/12

Medium %FS %TS Methode
Trockensubstanz R-VCO051 2,46 — DIN EN 12880
Wasser R-VC051 97,5 DIN EN 12880
Asche R-VCO051 0,6 24,0  DIN EN 12879
organische Substanz (Glithverlu.) R-VCO051 1,9 76,0 DIN EN 12879
Gesamtstickstoff (N) R-VC051 0,21 8,54  DIN EN 25663
Phosphat (P205) gesamt R-VCO051 0,06 2,59  DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885
Kaliumoxid (K20) gesamt R-VCO051 0,15 595  DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885

Tab. 71: LUFA - Analytischer Befund - Permeat (P-VCO051) - K3542/12

Medium %FS %TS Methode
Trockensubstanz P-VCO051 0,60 DIN EN 12880
Wasser P-VCO051 99,4 — DIN EN 12880
Asche P-VC051 0.4 65,9 DIN EN 12879
organische Substanz (Glithverlu.)  P-VCO051 0,2 34,1 DIN EN 12879
Gesamtstickstoff (N) P-VC051 0,1 13,8  DIN EN 25663
Phosphat (P20s5) gesamt P-VC051 < 0,01 0,37 DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885
Kaliumoxid (K20) gesamt P-VC051 0,1 23,6  DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885

Tab. 72: LUFA - Analytischer Befund - Feed (F4) - K3597/12

Medium %FS %TS Methode

Trockensubstanz F4 2.4 — DIN EN 12880
Wasser F4 97,6 — DIN EN 12880
Asche F4 1,0 41,9  DIN EN 12879
organische Substanz (Gliihverlu.) F4 1,4 58,1  DIN EN 12879
Gesamtstickstoff (N) F4 0,3 10,5 DIN EN 25663
Phosphat (P20s5) gesamt F4 0,07 2,85 DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885
Kaliumoxid (K20) gesamt F4 0,3 11,7 DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885
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A.26 Durchfithrung der Versuchsreihe VC052

Zeitlich begrenzter Produktionsbetrieb mit kontinuierlichem Ausschleusen von Permeat,
sowie Vorlage und Zufiihrung von Feed mit einem TDS-Wert von 6800-7000 ppm unter
Anwendung festgelegter Intervallspiilungen.

Startbedingungen - Die allgemeinen Startbedingungen zum Ausschleusen von Permeat (Pro-
duktionsbetrieb) sind gegeben. Ein 50 pm-Vorfiltrat wird mit entsprechender Verdiinnung,
zur Einstellung des TDS-Wertebereichs, in einer Vorlage fiir Tankbefiillung und Dosierung
bereit gestellt. Der Arbeitstank ist beim Versuchsstart bereits mit 60 1 Vorfiltrat befiillt.

Die Temperatur im Kreislauf ist mit 30°C (Sollwert) zu begrenzen.

Tab. 73: Kenndaten und Betriebsparameter der Versuchsreihe VC052

Versuchs-Bez. | Medium Dauer Raum-Temp. Projektphase
V(G052 Giille 104 h 15,6-16,4 °C E

Mef3grofle Tag 1 Tag 2 Tag 3 Tag 4
pH-Wert 8,44 8,01 8,01 8,01

Leitfsh. [uS/cm] | 9380 9650 9870 9680
TDS-Wert [ppm] | 5990-6430 6370-6570 6290-6420 6370-6440

Mef3grofe 09:11 | 12:32 | 15:48 | 10:09 | 13:48 | 16:31 | 08:54 | 13:48 | 16:18 | 07:44 | 12:35 | 16:47
TI0 A [°C] 15,9 122,327,1 | 29,4 | 29,7 | 21,8 | 29,2 | 27,6 | 24,6 | 26,7 | 29,3 | 29,7
PI 1 A [bar] 2,49 1245 | 2,46 | 2,46 | 2,44 | 2,44 | 2,45 | 2,46 | 245 | 2,47 | 2,46 | 2,44
PI 2 A [bar] 1,8311,92(1,99 | 1,99 | 1,90 | 1,80 | 1,93 | 1,85 | 1,72 | 2,03 | 2,04 | 2,03
FI1 A [I/min] 11,5 11,5 |11,5 | 11,5 | 11,6 | 11,6 | 11,6 | 11,5 | 11,6 | 11,5 | 11,4 | 11,5
FI2 [l/min] 114|114 ]11,5 | 11,5 11,5 |11,5 | 11,6 | 11,5 ] 11,6 | 11,5 | 11,4 | 11,5
FI 3 A [I/min] n.a.| na.| na. | na.|0,10]| n.a. | na.| na.| na. | na.| na.| na.

Versuchsdurchfihrung - Ein Nachregulieren der Anstrémung des Moduls von 11,5 1/min soll
kontinuierlich erfolgen. Der Ausgleich des Verlusts im Kreislauf, durch das Ausschleusen
von Permeat, wird durch eine mengengleiche Ergénzung mit 50 pm-Vorfiltrat iiber eine
Dosierpumpe erreicht. Der Versuch soll durchgehend iiber die Dauer von 104 h erfolgen.
Zwischen 16:00 und 8:00 Uhr wird nachts kein Permeat ausgesschleust, ein Nachregeln der
Anstromung erfolgt ebenfalls nicht, und das in dieser Zeit produzierte Permeat wird zu

100% in den Kreislauf zuriickgespeist.
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Tab. 74: LUFA - Analytischer Befund - Retentat (R-VC052) - K3576/12

Medium %FS %TS Methode
Trockensubstanz R-VC052 3,00 — DIN EN 12880
Wasser R-VC052 97,0 DIN EN 12880
Asche R-VC052 0,7 22,9  DIN EN 12879
organische Substanz (Glithverlu.) R-VC052 2,3 77,1  DIN EN 12879
Gesamtstickstoff (N) R-VC052 0,26 8,61  DIN EN 25663
Phosphat (P205) gesamt R-VC052 0,08 2,57  DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885
Kaliumoxid (K20) gesamt R-VC052 0,14 4,61 DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885

Tab. 75: LUFA - Analytischer Befund - Permeat (P-VC052) - K3575/12

Medium %FS %TS Methode
Trockensubstanz P-VC052 0,60 DIN EN 12880
Wasser P-VC052 99,4 — DIN EN 12880
Asche P-VC052 0,3 57,5  DIN EN 12879
organische Substanz (Glithverlu.)  P-VC052 0,2 42,5 DIN EN 12879
Gesamtstickstoff (N) P-VC052 0,1 15,6  DIN EN 25663
Phosphat (P20s5) gesamt P-VC052 < 0,01 0,46 DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885
Kaliumoxid (K20) gesamt P-VC052 0,1 25,0  DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885

Tab. 76: LUFA - Analytischer Befund - Feststoff (S4) - K3598/12

Medium %FS %TS Methode

Trockensubstanz S4 16,8 — DIN EN 12880
Wasser S4 83,2 — DIN EN 12880
Asche S4 3,0 18,1  DIN EN 12879
organische Substanz (Gliihverlu.) S4 13,7 81,9 DIN EN 12879
Gesamtstickstoff (N) S4 0,53 3,18  DIN EN 25663
Phosphat (P20s5) gesamt S4 0,32 1,92  DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885
Kaliumoxid (K20) gesamt S4 0,29 1,73  DIN EN 13346, DIN EN ISO 11885
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A.27 Effizienzbewertung Vorfiltration
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A.28 Durchfithrung der Versuchsreihe VX101

Zeitlich begrenzter Produktionsbetrieb mit einem 150 kDa- UF-Modul und kontinuierlichem
Ausschleusen von Permeat, sowie Vorlage und Zufiihrung von Feed mit einem TDS-Wert

von 4500-5000 ppm ohne Anwendung von Reinigung oder Intervallspiilungen.

Startbedingungen - Die allgemeinen Startbedingungen zum Ausschleusen von Permeat (Pro-
duktionsbetrieb) sind gegeben. Ein 100 pum-Vorfiltrat wird unverdiinnt in einer Vorlage fiir
Tankbefiillung und Dosierung bereit gestellt. Die Kuchenfiltration im Beutefilter soll nur
mittels Schwerkraft erfolgen, und nicht mit der Druckbeaufschlagung durch eine Pumpe.
Der Arbeitstank ist beim Versuchsstart bereits mit 60 1 Vorfiltrat befiillt. Die Temperatur

im Kreislauf ist mit 30°C (Sollwert) zu begrenzen.

Tab. 77: Kenndaten und Betriebsparameter der Versuchsreihe VX101

Versuchs-Bez. | Medium Dauer Raum-Temp. Projektphase
VX101 Giille 8h 19,4 °C G
Meflgrofle Messung 1 Messung 2 Messung 3 Einheit
pH-Wert 8,17 — — —
Leitfshigkeit 6480 — — uS/cm
TDS-Wert 4770 4760 4750 ppm
Mefigrofle 08:37 13:21 15:55 Einheit
TIO A 19,2 30,6 32,4 °C
PI1TA 2,39 2,36 2,35 bar
PI2 A 2,28 2,24 2,23 bar
FI1TA 11,45 11,50 11,45 1/min
FI 2 11,35 11,40 11,35 1/min
FI3 A 0,15 0,15 0,15 1/min

Versuchsdurchfihrung - Ein Nachregulieren der Anstrémung des Moduls von 11,5 1/min soll
kontinuierlich erfolgen. Der Ausgleich des Verlusts im Kreislauf, durch das Ausschleusen
von Permeat, wird durch eine mengengleiche Ergénzung mit 100 pm-Vorfiltrat {iber eine

Dosierpumpe erreicht. Der Versuch soll durchgehend iiber die Dauer von 8 h erfolgen.
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Tab. 78: LUFA - Analytischer Befund - Rohgiille (G-VX101) - K4207/13

Medium %FS %TS Methode

Trockensubstanz G-VX101 6,92 — DIN EN 12880

Wasser G-VX101 93,1 — DIN EN 12880
Gesamtstickstoff (N) G-VX101 0,33 4,70 DIN EN 25663
Ammonium (NH4-N) G-VX101 0,12 1,72  BGK III, DIN 38406-5
Nitrat (NO3-N) G-VX101 < 0,001 0,004 BGK III, EN ISO 13395
Organischer Stickstoff (Norg) G-VX101 — 2,98  berechnet

Tab. 79: LUFA - Analytischer Befund - Retentat (R-VX101) - K4211/13

Medium %FS %TS Methode

Trockensubstanz R-VX101 0,9 — DIN EN 12880

Wasser R-VX101 99,1 — DIN EN 12880
Gesamtstickstoff (N) R-VX101 0,1 10,4 DIN EN 25663
Ammonium (NH4-N) R-VX101 0,04 5,01  BGK III, DIN 38406-5
Nitrat (NO3-N) R-VX101 < 0,001 0,026 BGK III, EN ISO 13395
Organischer Stickstoff (Norg) R-VX101 — 5,36 berechnet

Tab. 80: LUFA - Analytischer Befund - Feed (P-VX101) - K4210/13

Medium %FS %TS Methode

Trockensubstanz P-VX101 0,3 — DIN EN 12880

Wasser P-VX101 99,7 — DIN EN 12880
Gesamtstickstoff (N) P-VX101 0,1 15,2  DIN EN 25663
Ammonium (NH4-N) P-VX101 < 0,001 12,4 BGK III, DIN 38406-5
Nitrat (NOs-N) P-VX101 < 0,001 0,067 BGKIII, EN ISO 13395

Organischer Stickstoff (Norg) P-VX101 — 2,70 berechnet
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A.29 Durchfithrung der Versuchsreihe UX101

Zeitlich begrenzter Produktionsbetrieb mit einem 300 kDa- UF-Modul und kontinuierlichem
Ausschleusen von Permeat, sowie Vorlage und Zufiihrung von Feed mit einem TDS-Wert

von 4500-5000 ppm ohne Anwendung von Reinigung oder Intervallspiilungen.

Startbedingungen - Die allgemeinen Startbedingungen zum Ausschleusen von Permeat (Pro-
duktionsbetrieb) sind gegeben. Ein 100 pum-Vorfiltrat wird unverdiinnt in einer Vorlage fiir
Tankbefiillung und Dosierung bereit gestellt. Die Kuchenfiltration im Beutefilter soll nur
mittels Schwerkraft erfolgen, und nicht mit der Druckbeaufschlagung durch eine Pumpe.
Der Arbeitstank ist beim Versuchsstart bereits mit 60 1 Vorfiltrat befiillt. Die Temperatur

im Kreislauf ist mit 30°C (Sollwert) zu begrenzen.

Tab. 81: Kenndaten und Betriebsparameter der Versuchsreihe UX101

Versuchs-Bez. | Medium Dauer Raum-Temp. Projektphase
VX101 Giille 8h 20,4 °C G
Meflgrofle Messung 1 Messung 2 Messung 3 Einheit
pH-Wert 7,99 — — —
Leitfshigkeit 6740 — — uS/cm
TDS-Wert 5050 5110 5100 ppm
Mefigrofle 08:13 12:44 15:43 Einheit
TIO A 20,3 28,6 32,6 °C
PI1A 2,41 2,35 2,33 bar
PI2 A 2,25 2,19 2,16 bar
FI1TA 11,50 11,50 11,50 1/min
FI 2 11,25 11,30 11,35 1/min
FI3 A 0,20 0,20 0,20 1/min

Versuchsdurchfihrung - Ein Nachregulieren der Anstrémung des Moduls von 11,5 1/min soll
kontinuierlich erfolgen. Der Ausgleich des Verlusts im Kreislauf, durch das Ausschleusen
von Permeat, wird durch eine mengengleiche Ergénzung mit 100 pm-Vorfiltrat {iber eine

Dosierpumpe erreicht. Der Versuch soll durchgehend iiber die Dauer von 8 h erfolgen.
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Tab. 82: LUFA - Analytischer Befund - Feed (F-UX101) - K4254/13

Medium %FS %TS Methode

Trockensubstanz F-UX101 1,79 — DIN EN 12880

Wasser F-UX101 98,21 — DIN EN 12880
Gesamtstickstoff (N) F-UX101 0,2 12,6  DIN EN 25663
Ammonium (NH4-N) F-UX101 0,16 8,90 BGK III, DIN 38406-5
Nitrat (NO3-N) F-UX101 < 0,001 0,0015 BGK III, EN ISO 13395
Organischer Stickstoff (Noye) F-UX101 — 3,7 berechnet

Tab. 83: LUFA - Analytischer Befund - Retentat (R-UX101) - K4256/13

Medium %FS %TS Methode

Trockensubstanz R-UX101 1,0 — DIN EN 12880

Wasser R-UX101 99,0 — DIN EN 12880
Gesamtstickstoff (N) R-UX101 0,1 10,5 DIN EN 25663
Ammonium (NH4-N) R-UX101 0,06 6,18  BGK III, DIN 38406-5
Nitrat (NOs3-N) R-UX101 < 0,001 0,030 BGKIII, EN ISO 13395
Organischer Stickstoff (Norg) R-UX101 — 4,3  berechnet

Tab. 84: LUFA - Analytischer Befund - Permeat (P-UX101) - K4257/13

Medium %FS %TS Methode

Trockensubstanz P-UX101 0,3 — DIN EN 12880

Wasser P-UX101 99,7 — DIN EN 12880
Gesamtstickstoff (N) P-UX101 0,1 20,0 DIN EN 25663
Ammonium (NH4-N) P-UX101 0,1 15,8  BGK III, DIN 38406-5
Nitrat (NO3-N) P-UX101 < 0,001 0,060 BGKIII, EN ISO 13395

Organischer Stickstoff (Norg) P-UX101 — 3,7 berechnet
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Abb. 114: VX101 8h-Ausschnitt Mefiwert-Diagramm, eigene Darstellung
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Abb. 115: UX101 8h-Ausschnitt Mefiwert-Diagramm, eigene Darstellung



ANHANG 215

A.30 Durchfithrung der Versuchsreihe VR014

Versuch zur Bestimmung der hydraulischen Kennlinie der Membranfiltration mit VE-Wasser
im geschlossenen Kreislauf unter besonderer Beriicksichtigung gleichformiger Stromungsver-
hdltnisse wiahrend des gesamten Versuchsverlaufs.

Startbedingungen - Beide Pumpen sind entliiftet, alle Rohrleitungen und der Arbeitstank
sind mit VE-Wasser befiillt. Dem Retentat-Kreislauf ist im laufenden Betrieb eine Argon-
Gasspiilung zuzuschalten. Der Tauchkiihler wird wéhrend des geamten Versuchs auf 30-35°C
als jeweils untere/obere Grenzwerttemperatur, eingestellt. Die Anstromung der Membran

soll mit 11,0-11,5 1/min bei 2,0-2,5 bar Druck erfolgen.

Tab. 85: Kenndaten und Betriebsparameter der Versuchsreihe VR014

Versuchs-Bez. | Medium Dauer Raum-Temp. Projektphase
VRO014 VE-Wasser 4 Tage 21,1-21,8 °C G

Mef3grofle Tag 1 Tag 2 Tag 3 Tag 4

pH-Wert 7,13 7,34 7,35 7,30

Leitfsh. [uS/cm] | 44,5 45,8 46,6 49,4

TDS-Wert [ppm] | 35,6-36,1 36,6-37,1 37,5-38,7 38,1-38,5
Mef3gréle 13:02 | 16:55 | n.a. | 08:28 | 11:22 | 15:57 | 08:29 | 11:41 | 15:24 | 08:41 | 11:19 | 15:48
TI0 A [°C] 226|318 | na. | 31,8]31,7]31,2 | 29,8 31,9294 | 31,1 30,8 29,8
PI 1 A [bar] 2,15 | 2,11 | na. | 2,131]2,06 | 2,07 | 2,07 | 2,06 | 2,07 | 2,06 | 2,07 | 2,07
PI 2 A [bar] 2,07 2,03 | na. |206]1,96]1,97 | 1,98 | 1,97 | 2,00 | 1,96 | 1,98 | 1,98
FI1 A [I/min] 11,31 11,5 | n.a. | 11,5 12,0 | 12,0 | 12,0 ] 12,0 | 11,9 | 12,0 | 12,0 | 12,1
FI2 [l/min] 11,0 11,2 | na. | 11,1 11,8 | 11,7 | 11,6 | 11,6 | 11,5 | 11,7 | 11,7 | 11,7
FI 3 A [I/min] 0,30 | 0,35 | n.a. | 0,35]0,35]0,35 | 0,35 | 0,35 ] 0,35 | 0,35 0,35 | 0,35

Versuchsdurchfihrung - Ein Nachregulieren der Anstrémung des Moduls von 11,5 1/min soll
kontinuierlich erfolgen. Der Ausgleich des Verlusts im Kreislauf, durch das Ausschleusen von
Permeat, wird durch eine mengengleiche Ergédnzung mit VE-Wasser {iber eine Dosierpumpe
erreicht. Der Versuch soll durchgehend iiber die Dauer von 104 h erfolgen. Zwischen 16:00
und 8:00 Uhr wird nachts kein Permeat ausgesschleust, ein Nachregeln der Anstrémung
erfolgt ebenfalls nicht, und das in dieser Zeit produzierte Permeat wird zu 100% in den

Kreislauf zuriickgespeist.
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A.31 Durchfithrung der Versuchsreihe VX114

Zeitlich begrenzter Produktionsbetrieb mit einem 150 kDa- UF-Modul und kontinuierlichem
Ausschleusen von Permeat, sowie Vorlage und Zufiihrung von Feed mit einem TDS-Wert
von 7000-10000 ppm ohne Anwendung von Reinigung oder Intervallspiilungen.

Startbedingungen - Die allgemeinen Startbedingungen zum Ausschleusen von Permeat (Pro-
duktionsbetrieb) sind gegeben. Ein 100 pm-Vorfiltrat wird in einer Vorlage fiir Tankbefiil-
lung und Dosierung bereit gestellt. Dem Retentat-Kreislauf ist im laufenden Betrieb eine
Argon-Gasspiilung zuzuschalten. Der Tauchkiihler wird wihrend des geamten Versuchs auf
30-35°C als jeweils untere/obere Grenzwerttemperatur, eingestellt. Die Anstrémung der

Membran soll mit 11,0-11,5 1/min bei 2,0-2,5 bar Druck erfolgen.

Tab. 86: Kenndaten und Betriebsparameter der Versuchsreihe VX114

Versuchs-Bez. | Medium Dauer Raum-Temp. Projektphase
VX114 Giille 4 Tage 23,9-27,2 °C G

Mef3grofle Tag 1 Tag 2 Tag 3 Tag 4
pH-Wert 8,06 8,48 8,34 8,37

Leitfah. [uS/cm] | 11330 12110 13610 13560
TDS-Wert [ppm] | 8100-9460 7240-7790 7150-8230 7250-7690

MeBgroBe 09:30 | 12:25 | 16:02 | 08:43 | 12:13 | 16:08 | 08:29 | 12:25 | 16:12 | 08:34 | 12:30 | n.a.
TIO A [°C] 25,1 (33,1 (34,2 | 31,8 32,1323 | 30,1130,7 31,7 | 31,8 31,6 | na
PI1 A [bar] 2,17 2,09 | 2,08 | 2,07 | 2,07 [ 2,09 | 2,08 | 2,09 | 2,08 | 2,07 | 2,08 | n.a
PI2 A [bar] 144 1,39 [ 1,38 | 0,81]0,78 0,78 | 0,78 0,80 | 0,79 | 0,76 | 0,77 | n.a
FI1A [I/min] | 11,5]11,5|11,6 | 11,5 11,5 11,5 | 11,5 11,5 | 11,5 | 114|114 | na
FI12  [l/min] 11,5 (11,5 | 11,6 | 11,5 | 11,5 | 115 | 11,5 | 11,5 | 11,5 | 114|114 ] na
FI3 A [I/min] n.a.| na.| na. | na | na.| na. | na. | na | na. | na.| na.| na

Versuchsdurchfihrung - Ein Nachregulieren der Anstrémung des Moduls von 11,5 1/min soll
kontinuierlich erfolgen. Der Ausgleich des Verlusts im Kreislauf, durch das Ausschleusen
von Permeat, wird durch eine mengengleiche Ergénzung mit 100 pm-Vorfiltrat {iber eine
Dosierpumpe erreicht. Der Versuch soll durchgehend iiber die Dauer von 104 h erfolgen.
Zwischen 16:00 und 8:00 Uhr wird nachts kein Permeat ausgesschleust, sondern zu 100% in

den Kreislauf zuriickgespeist.
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Abb. 116: VR014 4-Tages-Ausschnitt Mefiwert-Diagramm, eigene Darstellung
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Abb. 117: VX114 4-Tages-Ausschnitt Mefiwert-Diagramm, eigene Darstellung
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A.32 Durchfithrung der Versuchsreihe VX115

Zeitlich begrenzter Produktionsbetrieb mit einem 150 kDa- UF-Modul und kontinuierlichem
Ausschleusen von Permeat, sowie Vorlage und Zufiihrung von Feed mit einem TDS-Wert
von 7000-10000 ppm ohne Anwendung von Reinigung oder Intervallspiilungen.

Startbedingungen - Die allgemeinen Startbedingungen zum Ausschleusen von Permeat (Pro-
duktionsbetrieb) sind gegeben. Das fliissige Filtrat der Hydropresse wird in einer Vorlage
fiir Tankbefiillung und Dosierung bereit gestellt. Dem Retentat-Kreislauf ist im laufenden
Betrieb eine Argon-Gasspiilung zuzuschalten. Der Tauchkiihler wird wihrend des geam-
ten Versuchs auf 30-35°C als jeweils untere/obere Grenzwerttemperatur, eingestellt. Die

Anstréomung der Membran soll mit 11,0-11,5 1/min bei 2,0-2,5 bar Druck erfolgen.

Tab. 87: Kenndaten und Betriebsparameter der Versuchsreihe VX115

Versuchs-Bez. | Medium Dauer Raum-Temp. Projektphase
VX115 Giille 4 Tage 24,4-27,3 °C G

Mef3grofle Tag 1 Tag 2 Tag 3 Tag 4
pH-Wert 8,15 8,36 8,41 8,18

Leitfah. [uS/cm] | 12670 14410 13370 13950
TDS-Wert [ppm] | 9540-10300 9190-9950 8920-9850 8300-9760

Mefigrofle 09:55 | 12:26 | 16:30 | 08:23 | 12:45 | 16:38 | 08:57 | 12:36 | 16:41 | 08:38 | 13:38 | n.a.
TIO0 A [°C] 25,7 32,4 30,4 | 29,7]29,8 29,9 | 26,5308 31,7 | 32,1]33,7| na
PI 1 A [bar] 2,08 12,08 2,08 | 2,11 2,09 2,08 | 2,07]2,07]207 | 2,05]|2,05]| na
PI 2 A [bar] 1,93 1,94 1,93 | 1,90 | 1,86 | 1,82 | 1,44 | 1,46 | 1,47 | 1,45 | 1,42 | n.a.
FI 1 A [I/min] 11,5 11,5 | 11,5 | 11,5 | 11,5 | 11,5 | 11,5 | 11,5 | 11,5 | 11,5 | 11,5 | n.a.
FI2 [l/min] 11,5 | 11,5 [ 11,6 | 11,5 11,5 | 11,5 | 11,5 | 11,5 | 11,5 | 11,5/ 11,5 n.a.

FI3 A [I/min] n.a.| na.| na. | na | na.| na. | na. | na | na. | na.| na.| na

Versuchsdurchfihrung - Ein Nachregulieren der Anstrémung des Moduls von 11,5 1/min soll
kontinuierlich erfolgen. Der Ausgleich des Verlusts im Kreislauf, durch das Ausschleusen von
Permeat, wird durch eine mengengleiche Ergénzung mit dem Filtrat der Hydropresse iiber
eine Dosierpumpe erreicht. Der Versuch soll durchgehend iiber die Dauer von mindestens 72
h erfolgen. Zwischen 16:00 und 8:00 Uhr wird nachts kein Permeat ausgesschleust, sondern

zu 100% in den Kreislauf zuriickgespeist.
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A.33 Messprotokolle zu den Biogasversuchsreihen

Tab. 88: Messprotokoll Biogas - Fermenter Nr. 1

Z1[l] Z2][l]] Biogas[l] % CH4 % CO2 % 02 H2S [ppm] Temp [°C] LD [mbar]

4963,5  4978,5 15,0 40,3 31,2 4,1 44 20 1007
5202,0  5220,5 185 47,9 42,1 1,2 > 5000 21 1001
5458,0 54740 16,0 47,8 42,6 1,2 > 5000 22 1002
57975 5808.0 10,5 48,7 40,9 1,2 > 5000 22 985
5849,5  5864,5 15,0 45,5 38,1 2,1 > 5000 21 1006

Tab. 89: Messprotokoll Biogas - Fermenter Nr. 2

Z1 1] Z2][]] Biogas[l] % CH4 % CO2 % 02 H2S [ppm] Temp [°C] LD [mbar]

4838,0  4867.5 30,5 33,5 56,0 18 740 21 1008
5101,5 5118,0 16,5 53,0 40,9 0,9 2053 20 1002
51745  5202.0 275 57,4 35,4 0,8 3120 21 1001
5432,0  5458,0 26,0 51,6 41,0 0,6 4983 22 1002
5778,0  5797.5 19.5 53,4 41,0 0,3 4197 22 985
5828,0 5849.5 21,5 51,0 42,1 0,6 2581 21 1006

Tab. 90: Messprotokoll Biogas - Fermenter Nr. 3

Z1[1] Z2][]] Biogas[l] % CH4 % CO2 % O2 H2S [ppm] Temp [°C] LD [mbar]

4801,5 4838,0 36,5 35,4 55,5 1,6 213 21 1008
5083,0  5101,5 18,5 55,3 37,4 0,9 1144 20 1002
5220,5  5250,0 29,5 59,6 36,6 0,2 2121 21 1001
5474,0  5503,5 29,5 50,2 44,7 0,6 3659 22 1002

5640,5 5887.5 23,0 51,6 44,6 0,5 864 21 1006
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Tab. 91: Messprotokoll Biogas - Fermenter Nr. 4
Z1[l] Z2][]] Biogas[l] % CH4 % CO2 % O2 H2S [ppm] Temp [°C] LD [mbar]
4978,5  4994,5 16,0 38,4 36,4 3,2 1032 20 1007
5250,0 5273,5 23.5 55,1 38,9 0,4 > 5000 21 1001
5503,5 5522,5 19,0 53,3 43,4 0,5 > 5000 22 1002
5748,5 5759,0 10,5 54,1 41,2 0,5 > 5000 22 985
5887,5  5905,5 18,0 51,7 41,6 0,6 > 5000 21 1006
Tab. 92: Messprotokoll Biogas - Fermenter Nr. 5
Z1[l] Z2[l] Biogas[l] % CH4 % CO2 % O2 H2S [ppm] Temp [°C] LD [mbar]
4994,5 5012,0 17.5 42,2 34,9 3,1 1050 20 1007
5273,5 5298,0 24.5 54,4 40,8 0,3 > 5000 21 1001
5522,5 5542,0 19,5 52,4 42,8 0,5 > 5000 22 1002
5736,5 5748.5 12,0 52,7 42,1 0,6 > 5000 22 985
5905,5 5923.0 17,5 53,7 41,2 0,6 > 5000 21 1006
Tab. 93: Messprotokoll Biogas - Fermenter Nr. 6
Z1[1] Z2][]] Biogas[l] % CH4 % CO2 % O2 H2S [ppm] Temp [°C] LD [mbar]
5012,0  5028,0 16,5 40,9 34,0 3.4 1050 20 1007
5298,0 5317,0 19,0 53,6 40,4 0,5 179 21 1001
5542,0 5558, 16.5 50,7 42,9 0,6 1122 22 1002
5726,0 5736,5 10,5 53,2 39,8 0,7 325 22 985
5923,0  5937,0 14,0 53,7 38,9 1,0 336 21 1006
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Tab. 94: Messprotokoll Biogas - Fermenter Nr. 7
Z1[l] Z2][l]] Biogas[l] % CH4 % CO2 % 02 H2S [ppm] Temp [°C] LD [mbar]
48675 4893.5 26,0 38,2 55,5 1,2 3580 21 1008
5118,0 5133,0 15,0 55,2 40,3 0,6 4512 20 1002
5317,0 5341,5 24.5 60,0 35,4 0,2 4399 21 1001
5558,5 5582.5 24,0 50,7 44,8 0,3 > 5000 22 1002
5665,0  5684,5 19,5 51,2 39,7 0,9 4332 22 985
5937,0 5958,0 21,0 52,1 42,1 0,6 4758 21 1006
Tab. 95: Messprotokoll Biogas - Fermenter Nr. 8
Z1[l] Z21[l] Biogas[l] % CH4 % CO2 % O2 H2S [ppm] Temp [°C] LD [mbar]
4893,5 4926,0 32,5 36,7 52,0 1,8 3468 21 1008
5133,0 5148.5 15,5 56,0 39,3 0,6 4276 20 1002
5341,5 5368,0 26,5 59,0 36,7 0,2 3984 21 1001
5582,5  5609,5 27,0 51,5 44,3 0,4 4994 22 1002
5648,5 5702,5 18,0 54,8 39,6 0,6 1750 22 985
5977,5 51485 19,5 53,1 41,2 0,7 1750 21 1006
Tab. 96: Messprotokoll Biogas - Fermenter Nr. 9
Z1[1] Z2][]] Biogas[l] % CH4 % CO2 % O2 H2S [ppm] Temp [°C] LD [mbar]
5028,5 50460 17,5 42,3 36,0 3,0 1050 20 1007
5368,0 5391,5 23.5 53,1 41,4 0,2 > 5000 21 1001
5609,5 5628,5 19.0 52,3 41,6 0,3 > 5000 22 1002
5702,5 5714,0 11,5 52,4 42,3 0,6 > 5000 22 985
5977,5  5994,5 17,0 53,3 41,5 0,6 > 5000 21 1006




222 ANHANG
Tab. 97: Messprotokoll Biogas - Fermenter Nr. 10
Z1[l] Z2][l] Biogas[l] % CH4 % CO2 % 02 H2S [ppm] Temp [°C] LD [mbar]
5046,0 5065,0 19,0 43,4 35,1 29 1050 20 1007
5391,5 5415,0 23,5 52,4 42,2 0,5 > 5000 21 1001
5628,5 5647,5 19.0 52,6 427 0,3 > 5000 22 1002
5714,0  5726.0 12,0 52,0 42,8 0,6 > 5000 22 985
5994,5 6013,5 19,0 53,9 40,9 0,6 > 5000 21 1006

Tab. 98: FOS/TAC-Wert Bestimmung Biogas - T0

Fermenter Nr. pH-Wert R1 TAC [mg] R2 [ml] R3 [ml] E1FOS FOS/TAC-Wert
1 8,19 8638 8,631 0,804 2595 0,30
2 754 5561 5,556 0,913 2957 0,53
3 7,47 5605 5,601 1,030 3343 0,59
4 8,19 7344 7,338 1,004 3258 0,44
5 8,12 7512 7,505 0,636 2035 0,27
6 8,13 7094 7,087 0,689 2214 0,31
7 7,70 6433 6,427 0,743 2392 0,37
8 6,35 2529 2,526 1,380 4506 1,78
9 8,12 7653 7,646 1,084 3523 0,46
10 8,12 7262 7,256 0,593 1895 0,26
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Tab. 99: FOS/TAC-Wert Bestimmung Biogas - TO + 17 h

Fermenter Nr. pH-Wert R1 TAC [mg] R2 [ml] R3 [ml] E1FOS FOS/TAC-Wert
1 7,94 6669 6,663 0,788 2541 0,38
2 7,42 5120 5,116 1,707 5594 1,09
3 7,37 5288 5,283 1,605 5253 0,99
4 8,15 7096 7,062 0,948 3073 0,43
5 8,16 e 7,767 1,050 3414 0,44
6 7.99 6609 6,603 0,720 2306 0,35
7 7,07 4512 4,508 1,690 5545 1,23
8 7,46 5217 5,213 1,560 5103 0,97
9 8,09 7738 7,730 1,035 3361 0,43
10 8,14 7741 7,730 1,059 3439 0,44

Tab. 100: FOS/TAC-Wert Bestimmung Biogas - TO + 24 h

Fermenter Nr. pH-Wert R1 TAC [mg] R2 [ml] R3 [ml] E1 FOS FOS/TAC-Wert
1 7,79 7135 7,128 0,577 1840 0,26
2 7,31 5359 5,354 1,756 5754 1,07
3 7,43 5335 5,330 1,622 5312 0,99
4 8,11 8165 8,157 1,214 3954 0,48
5 8,05 7447 7,440 1,124 3658 0,49
6 7,73 6841 6,835 0,789 2546 0,37
7 7.33 5233 5,228 1,608 5264 1,01
8 7,27 5222 5,217 1,802 5908 1,13
9 8,08 7879 7,872 1,180 3842 0,49
10 7,99 8035 8,027 1,211 3944 0,49
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Tab. 101: FOS/TAC-Wert Bestimmung Biogas - TO + 43 h

Fermenter Nr. pH-Wert R1 TAC [mg] R2 [ml] R3 [ml] E1FOS FOS/TAC-Wert

1 7,85 7447 7,441 0,705 2264 0,30
2 7,54 5624 5,619 1,653 5413 0,96
3 7,38 5934 5,929 1,538 5031 0,85
4 7,98 8153 8,146 1,222 3984 0,49
5 7,99 8710 8,703 0,947 3086 0,35
6 7,88 7044 7,038 0,696 2237 0,32
7 7,63 5701 5,696 1,500 4904 0,86
8 7,54 5811 5,806 1,525 4988 0,86
9 8,21 8811 8,804 0,952 3084 0,35
10 8,77 8660 8,652 1,020 3311 0,38

Tab. 102: FOS/TAC-Wert Bestimmung Biogas - TO + 70 h

Fermenter Nr. pH-Wert R1 TAC [mg] R2 [ml] R3 [ml] E1 FOS FOS/TAC-Wert

1 7,83 7573 7,566 0,528 1679 0,22
2 7,77 6325 6,319 1,331 4343 0,69
3 7,85 6406 6,401 1,195 3892 0,61
4 8,23 9497 9,488 0,993 3222 0,34
5 8,28 9315 9,306 0,784 2528 0,27
6 7,80 7489 7,482 0,677 2171 0,28
7 7,90 6579 6,573 1,309 4270 0,64
8 7,80 6399 6,393 1,013 3287 0,37
9 8,26 9146 9,138 0,803 2599 0,28

10 8,15 7592 7,586 0,907 2935 0,39
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Tab. 103: FOS/TAC-Wert Bestimmung Biogas - TO + 142 h

Fermenter Nr. pH-Wert R1 TAC [mg] R2 [ml] R3 [ml] E1FOS FOS/TAC-Wert

1 8,01 8090 8,083 0,489 1551 0,19
2 8,10 7560 7,553 0,703 2260 0,29
3 7,87 7710 7,703 0,675 2167 0,28
4 8,20 10135 10,130 0,900 2914 0,29
5 8,25 10261 10,250 0,799 2580 0,25
6 7,98 8189 8,182 0,586 1875 0,23
7 8,07 7698 7,691 0,706 2269 0,29
8 7,98 7481 7,475 0,801 2583 0,35
9 8,29 10127 10,120 0,870 2814 0,28
10 8,21 7594 7,587 0,412 1292 0,17

Tab. 104: T'S-Bestimmung - Biogasversuche

Substrat Testat-Nr. Einwaage [g] TS-Auswaage [g]
Biogasgiille (fliissig) 1 65,92 5,92
Biogasgiille (fliissig) 2 48,16 3,95
Biogasgiille (fliissig) 3 59,91 4,94

Maissilage 1 20,04 5,42

Maissilage 2 20,04 5,35

Maissilage 3 22,70 6,07

Giille-Feststoff (S) 1 30,00 26,17
Giille-Feststoff (S) 2 27,20 23,20
Giille-Feststoff (S) 3 31,70 27,64
Retentat 1 100,39 3,51
Retentat 2 73,55 2,60

Retentat 3 99,06 3,48
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A.34 Durchfithrung P-S-Kombinationsversuch

Uber den Versuch SP100 standen das Permeat (P) und der Feststoff (S) als Produkte aus
der Aufbereitung der Rohgiille zur Verfiigung. Die Schale eines Porzellan-Morsers wurde
mit dem Feststoff (S) — Festphase aus der Hydropresse kriimelig, trocken (ca. 2 Ltr) — mit
manuell zerkleinerten, etwa 0,5 cm?® grofien Kriimeln, befiillt. Dann erfolgte das Mahlen mit
einem Morser, wobei signifikant groie (> 5 mm) Stiicke (Pflanzen-Stengel etc.) vorab bereits
entfernt wurden. Nach dem Mahlvorgang erfolgte ein héndisches Sieben des Mahlprodukts,
mittels Teesieb mit einer nominellen Maschenweite von 0,033 mm (Herstellerangabe). Das
so aus dem Siebvorgang gewonnene, feingemahlene Produkt wurde dann nachfolgend in ei-
nem kleinmaschigeren Sieb wie dem vorhergehenden (nominell ca. 0,025 mm Maschenweite)
vorgelegt und als Reaktant und Filtermittel fiir ein Filtrieren des Permeats (P) weiterver-

wendet.

Tab. 105: Befund Hydrologische Untersuchungsstelle Salzburg - Prot. 00222/13

Medium Wert Methode
pH-Wert Permeat 8,34 DIN EN 12176, DIN ISO 10390
Trockensubstanz Permeat 0,61% TS DIN ISO 11465

Gesamtstickstoff (N)  Permeat 82 g/kg TS  CSN 83-0540-13:1984

Org. Stickstoff (N) Permeat 18 g/kg TS  N-1B-N

Phosphat (P20Os) Permeat 6,72 g/kg TS DIN EN ISO 11885-E22

Kaliumoxid (K,0) Permeat 151 g/kg TS DIN EN ISO 11885-E22

Tab. 106: Befund Hydrologische Untersuchungsstelle Salzburg - Prot. 00223/13

Medium Wert Methode
pH-Wert Permeat+FS 7,91 DIN EN 12176, DIN ISO 10390
Trockensubstanz Permeat+FS 4,19% TS DIN ISO 11465

Gesamtstickstoff (N) Permeat+FS 69 g/kg TS  CSN 83-0540-13:1984

Org. Stickstoff (N) Permeat+FS 26 g/kg TS N-1B-N

Phosphat (P205) Permeat+FS 10,3 g/kg TS DIN EN ISO 11885-E22

Kaliumoxid (K20) Permeat+FS 45 g/kg TS  DIN EN ISO 11885-E22




