Landesbetrieb Landwirtschaft
Hessen

Gefal3versuch zur Phosphorverfugbarkeit aus
Klarschlammrecyclaten

Wie kann die P-Verfugbarkeit und P-Effizienz von
Klarschlammrecyclaten aus unterschiedlichen Herktnften
und Verfahrensweisen anhand eines Gefaldversuches mit der
Kultur Weidelgras auf einem P-Null-Substrat bemessen und
beurtellt werden?

Auftrag: HMUKLYV, Hessisches Ministerium fur
Umwelt, Klimaschutz, Landwirtschaft und
Verbraucherschutz




Landesbetrieb Landwirtschaft Hessen

Versuchsplan P Rezyklate 2021

Versuchs-Nr.:

Versuchsfrage:

Auftraggeber:

Verantwortlich:

Beginn des Versuches:

Dauer des Versuches:

Versuchsmethodik:

Versuchsfrucht:
Versuchsboden:

Wasserhaushalt:

G21-P-Rezyklate

Wie kann die P-Verfugbarkeit und P-Effizienz von Klarschlammrecyclaten aus
unterschiedlichen Herktlinften und Verfahrensweisen anhand eines
Gefal3versuches mit der Kultur Weidelgras auf einem P-Null-Substrat bemessen
und beurteilt werden?

HMUKLV/LHL

Dierk Koch; Carmen Bernhard, LLH Kassel
Frihjahr 2021

bis voraussichtlich Ende 2021

GefalRversuch in Mitscherlich-Gefafl3en, Gr. |

einjahriges Weidelgras
HGo TECH Substrat
angestrebte Zielmenge maximal 70 % von WK max (330 g H20/kg Substrat)

Kassel, 27.09.2021
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Jl Aufbau Mitscherlich-Gefalie

Versuchsanlage

GefaRoberteil mit
HGo TECH Substrat

Einlagescheibe

Auffangschale

Kassel, 27.09.2021



. Landesbetrieb Landwirtschaft Hessen

Bl Gefal3befullung und Aussaat

5 kg P-Null-Substrat mit

Recyclatmenge auf

Basis von 0,75 g Ges.-

- P,0Og5; manuell
gefalRweise vermischt

L. Eullstand des

Abdeckung der Saat
mit 200 g

ﬂ lufttrockenem Substrat

Startbewasserung
mit 150 mL H,O

verdichteten Materials
~ im Mitcherlichgefard

Verteilungvon 1,5 g
Welschem Weidelgras
je Gefaf3

Kassel, 27.09.2021
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B Von der Bandanlage bis zur Ernte

Kassel, 27.09.2021
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Zeitplan |

31.05.2021
31.05.2021

01.06.2021

17.06.2021
17.06.2021

18.06.2021

Gefalbeflllung und -
Varianzdliingung

Aussaat -

Vermischung von jeweils 5 kg feuchtem Substrat mit der
variantenspezifischen Recyclat- bzw. TSP-Menge
Beflllung des Gefalles — Verdichtung mittels Ruttelplatte

Verteilung von 1,5 g Welsches Weidelgras der Sorte Gemini je
Gefald auf der Substratoberflache

Abdeckung der Saat mit 200 g lufttrockenem Substrat

Erste Bewasserung mit 150 mL H,O mittels Minibrauseaufsatz

Fotodokumentation des Erscheinungsbildes jeder Variante vor der ersten Schnittnutzung

1. Schnitt -

Dingung -

Ermittlung des Biomasseaufwuchses je Einzelgefald
Bestimmung der Trockensubstanz der Variantenmischprobe
(Umlufttrockenschrank bei 70 Grad)

NK-Dungung mit 1,65 g Yara Krista K (13,5 % N, 46 % K,0) je
Gefald als Losung in 50 mL/Gefal3

Fotodokumentation des Erscheinungsbildes jeder Variante vor der zweiten Schnittnutzung

2. Schnitt -

Diingung -

Ermittlung des Biomasseaufwuchses je Einzelgefal3
Bestimmung der Trockensubstanz der Variantenmischprobe
(Umlufttrockenschrank bei 70 Grad)

NK-Dingung mit 1,65 g Yara Krista K (13,5 % N, 46 % K,0O) je
Gefald als Losung in 50 mL/Gefald

Kassel, 27.09.2021
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- Zeitplan |l
owm | e

Fotodokumentation des Erscheinungsbildes jeder Variante vor der dritten Schnittnutzung

12.07.2021
12.07.2021

12.07.2021

30.07.2021

30.07.2021

30.07.2021

19.08.2021

19.08.2021

24.08.2021

3. Schnitt -

Dungung -

Ermittlung des Biomasseaufwuchses je Einzelgefal3
Bestimmung der Trockensubstanz der Variantenmischprobe
(Umlufttrockenschrank bei 70 Grad)

NK-Dingung mit 1,65 g Yara Krista K (13,5 % N, 46 % K,O) je
Gefald als Losung in 50 mL/Gefald

Fotodokumentation des Erscheinungsbildes jeder Variante vor der dritten Schnittnutzung

4. Schnitt -

Dlngung -

Ermittlung des Biomasseaufwuchses je Einzelgefal3
Bestimmung der Trockensubstanz der Variantenmischprobe
(Umlufttrockenschrank bei 70 Grad)

NK-Dungung mit 1,65 g Yara Krista K (13,5 % N, 46 % K,0) je
Gefald als Losung in 50 mL/Gefald

Fotodokumentation des Erscheinungsbildes jeder Variante vor der dritten Schnitthutzung

5. Schnitt -

Dingung -

Ermittlung des Biomasseaufwuchses je Einzelgefal3
Bestimmung der Trockensubstanz der Variantenmischprobe
(Umlufttrockenschrank bei 70 Grad)

NK-Dungung mit 1,65 g Yara Krista K (13,5 % N, 46 % K,O) je
Gefald als Losung in 50 mL/Gefald

Kassel, 27.09.2021
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HGOTECH Substrat

« Erganzungsdingung der

Nahrstoffe Kalium und
Nitrat ist notwendig

« andere Nahrstoffe missen

nicht ergénzt werden

» Wasserhaltekapazitat 33%
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Untersuchungsergebnisse HGo Tech
Substrat
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Q
Prod. % H A P,0s5 P,0s5.Ges Recyclat K20ges MgOGes
. NI < Produkt Firma, Verfahren Ausgangsmaterial g/Ge. % g/Gef. % %
>
1 Kontrolle 0
2 TSP 0,75 46 1,63 0,00 0,00 0,00 | 0,00
1 3 Struvit MSE GmbH Faulschlamm 0,75 28,7 2,61 0,19 16,20 | 4,91 | 0,44
Stuttgarter Verfahren
Schwermetall Werkstatte heatingsystems GmbH
abgereicherte Entwasserter
2 4 Verbrennungs- [Verbrennung im wassergekihlten Drehrohrofen Klarschlamm L el 28 L St Bz || B
asche
. 5 | Infraserv GmbH Klarschl
3| s Obpeisuper Saureaufschluss mit an-schlieRender arschiamm- 075 | 424 1,77 061 | 153 |025] 082
phosphat ) verbrennungs-asche
Granulierung
Glihphosphat SePura GmbH
4 6 Rhenania- Calcinierung im Drehrohrofen Klarschlammasche 0,75 18,9 3,97 1,01 3,83 0,25 | 0,27
phosphat (erweitertes Outotec-Verfahren)
) SePura GmbH Klarschlamm,
Klarschlamm- .. . .
5 7 . . . Uberwiegend aus Bio-P-| 0,75 12,7 5,91 0,89 2,64 0,25 | 0,88
asche Verbrennung im Wirbelschichtofen . .
gefalltem Klarschlamm
Klarschlamm- Pyreg GmbH "
6 8 karbonisat Karbonisierung im Doppelschnecken Reaktor NETS eI 0,75 148 5,07 12,50 1,78 1,26 | 107
— TerraNova Energy GmbH, e
7 9 Hydrolyse/Hydrothermale Karbonisierung im | Klarschlamm, 25% TS | 0,75 15,1 4,97 0,04 0,22 0,81 | 0,17
phosphat ; o . N
Adsorptions-/Kristallisations-reaktor nach Eisenfallung
Kopf SynGas GmbH .
- —— - - Klarschlamm
8 10 Asche Vergasung mit Nachoxidation im Wirbelschicht 0,75 10,1 7,43 0,22 0,88 0,25 | 2,56
(90% TS)
Vergaser
9 11 0,75 13,6 5,51 1,86 5,28 0,25 | 0,82
. CNP Cycles GmbH
10 12 Struvit AoPrex Eallung im beliifteten Reakior Faulschlamm 0,75 26,8 2,80 0,04 14,30 | 2,61 | 0,04



marcbuttmann
Notiz
Euphore Oftringen
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MSE GmbH Werkstatten Heatings-  Infraserv GmbH Sepura GmbH Sepura GmbH

Stuttgarter Verfahren sytems Saureaufschluss mit Calcinierung im Verbrennung im

Faulschlamm GmbH/Drehrohrofen Granulierung Drehohrofen Wirbelschichtofen
entw. Klarschlamm Verbrennungsasche Klarschlammasche Klarschlamm

Verbrennungsasche

Pyreg GmbH Terranova Energy Kopf Syngas GmbH CNP Cycles GmbH
Karbonisierung GmbH Hydrothermale  Vergasung mit AoPrex Fallung im bel.
Doppelschnecken karbonisierung/ entw. Nachoxidation im Rektor/Faulschlamm
Reaktor/Klarschlamm klarschlamm Wirbelschichtvergase

Klarschlam
Kassel, 27.09.2021
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I Entwicklung der Trockenmasseproduktion [g/GeféaR] uber
den bisherigen Versuchzeitraum von 112 Tagen
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HESSEN

Landesbetrieb Landwirtschaft Hessen

i Trockenmasseproduktion insgesamt [g/GefaR] der ersten drei =

Schnitte uber den bisherigen Versuchzeitraum von 112 Tagen
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Kassel, 27.09.2021
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Tabelle der Signifikanzen zur ,,TSP“-Variante der

Trockenmasseergebnisse zu den Schnitterminen und insgesamt
(Dunnett-Test, 90%-, 95%- und 99%-Konfidenzintervall)

I e N e

Kontrolle

Produkt 1 +++ ++
Produkt 2
Produkt 3

Produkt 4 ==
Produkt 5 - -
Produkt 6 == - -

Produkt 7 +++ ++ +++ +++
Produkt 8
Produkt 9
Produkt 10 +++ +++ +++ ++

- - - =99 % niedriger; -- =195 % niedriger; - =90 % niedriger
++ + =99 % hoher; ++ =95 % hoher; + =90 % hdher Kassel, 27.09.2021
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= Darstellung der jeweiligen Varianten vor der Schnittnutzung

Kontrolle TSP Produkt 1 Produkt 2 Produkt 3 Produkt 4 Produkt 5 Produkt 6 Produkt 7 Produkt 8 Produkt 9 Produkt 10

19.08.2021

Farbunterschiede beruhen auf der jeweiligen Sonneneinstrahlung! Kassel, 27.09.2021
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Darstellung der jeweiligen Varianten vor der Schnittnutzung =5
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Farbunterschiede beruhen auf der jeweiligen Sonneneinstrahlung! Kassel, 27.09.2021
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Phosphoraufnahme des Aufwuches [mg/Gefald] Gber den
Jl bisherigen Versuchzeitraum von 42 Tagen, bei einer PGes-
Gabe von 0,75 g P/Gefald durch die eingesetzten P-
B Recyclate
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Phosphoraufnahme des Aufwuches [mg/Gefal3] tber den bisherigen
. Versuchzeitraum von 42 Tagen (kummuliert), bei einer PGes-Gabe von
0,75 g P/Gefald durch die eingesetzten P-Recyclate
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—e—Kontrolle —e—TSP
= =StruvittMSE Doppelsuperphosphat/Infaserv
—e—Gluhphosphat/Rhenania Phosphat/Sepura —e—Klarschlammasche/Sepura
—e—Klarschlammkarbonisat/Pyrea GmbH —e—Calciumphosphat/Terra Nova Energy
—e—Asche/KopfSyngas GmbH —e—Struvit/CNP Cycles GmbH

Kassel, 27.09.2021
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— Ubersicht der eingesetzten Produkte

Q
Prod. % H A P,0s5 P,0s5.Ges Recyclat K20ges MgOGes
. NI < Produkt Firma, Verfahren Ausgangsmaterial g/Ge. % g/Gef. % %
>
1 Kontrolle 0
2 TSP 0,75 46 1,63 0,00 0,00 0,00 | 0,00
1 3 Struvit MSE GmbH Faulschlamm 0,75 28,7 2,61 0,19 16,20 | 4,91 | 0,44
Stuttgarter Verfahren
Schwermetall Werkstatte heatingsystems GmbH
abgereicherte Entwasserter
2 4 Verbrennungs- [Verbrennung im wassergekihlten Drehrohrofen Klarschlamm L el 28 L St Bz || B
asche
. 5 | Infraserv GmbH Klarschl
3| s Obpeisuper Saureaufschluss mit an-schlieRender arschiamm- 075 | 424 1,77 061 | 153 |025] 082
phosphat ) verbrennungs-asche
Granulierung
Glihphosphat SePura GmbH
4 6 Rhenania- Calcinierung im Drehrohrofen Klarschlammasche 0,75 18,9 3,97 1,01 3,83 0,25 | 0,27
phosphat (erweitertes Outotec-Verfahren)
) SePura GmbH Klarschlamm,
Klarschlamm- .. . .
5 7 . . . Uberwiegend aus Bio-P-| 0,75 12,7 5,91 0,89 2,64 0,25 | 0,88
asche Verbrennung im Wirbelschichtofen . .
gefalltem Klarschlamm
5 = P GmbH
5 | @ || NS ______Tyreg 5m Klarschlamm 075 | 148 5,07 1250 | 178 | 1,26 | 1,07
karbonisat Karbonisierung im Doppelschnecken Reaktor
— TerraNova Energy GmbH, e
7 9 Hydrolyse/Hydrothermale Karbonisierung im | Klarschlamm, 25% TS | 0,75 15,1 4,97 0,04 0,22 0,81 | 0,17
phosphat ; o . N
Adsorptions-/Kristallisations-reaktor nach Eisenfallung
Kopf SynGas GmbH .
- —— - - Klarschlamm
8 10 Asche Vergasung mit Nachoxidation im Wirbelschicht 0,75 10,1 7,43 0,22 0,88 0,25 | 2,56
(90% TS)
Vergaser
9 11 0,75 13,6 5,51 1,86 5,28 0,25 | 0,82
. CNP Cycles GmbH
10 12 Struvit AoPrex Eallung im beliifteten Reakior Faulschlamm 0,75 26,8 2,80 0,04 14,30 | 2,61 | 0,04
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Versuch: Material Werkstatte Heatingsystems GmbH

. Versuchsboden: P armer Unterboden, der mit Quarzsand 1:1 gemischt wurde.
pH-Wert des Boden/Sandgemisches 6,8 in 0,01 M CaCl2 Losung.

. Mitscherlichgefald mit 6 kg Boden, P-Dingung 0,45 g P/Gefal3, Versuchskultur
Welsches Weidelgras

. 250 m 1. Schnitt ®m2. Schnitt = 3. Schnitt

m 1. Schnitt m2. Schnitt 3. Schnitt
m -

N
o

w
(631

g FM pro Gefald
= =
(o)) o ol
o o o o
g TM pro Gefald
= = N N w
(6] o (€] o ol o

@ £ Q £ N 0
E g S Soz  J 2 = 2 E o
5 5 E 588 & = s 2 Se= O
< 4 £ o g < z S S £ 530 N
S IS g+ T < 4 S » g < T
X 5 X O ® s g+ T
0 \'4 6 A4 O
Heo] (72}
X G Kassel, 27.09.2021
X



Landesbetrieb Landwirtschaft Hessen

Zusammenfassung

 Hgo Tech Substrat ist zur Durchfihrung von
Vergleichsversuchen geeignet,

 Weidelgrasversuch wird mit 7 Schnitthutzungen
umgesetzt,

* Vergleichsprodukte wurden mit unterschiedlichen
Eigenschaften gepruft,

e Struvite und Calciumphosphat erzielen die hdchsten
Ertrage und Phosphorentzlge

 Endbericht Recyclateversuch voraussichtlich Ende 2021

Kassel, 27.09.2021



Vielen Dank fur thre
Aufmerksamkeit
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FIRMA

Name

Ausgangs-material

Einsatz-chemikalien

Art des Verfahrens

Produkt

P,0- Gehalt in der
Produkt-
Trockenmasse

Umsatz im Reaktor /
P-
Ruckgewinnungsrate

physikalische Feinheit
des Produktes

MSE

Faulschlamm

Werkstatten heating-
systems GmbH

Klarschlamm-Verbrennungsasche
aus einer dezentralen
Monoverbrennung

Infraserve-Hoechst

Klarschlammverbrennungsa
sche

SePura_Bio-P

soliPur 180 P
Klarschlamm, uberwiegend
aus Bio-P-gefalltem
Klarschlamm; KSVA des
Klarwerkes Steinhaule;
Neu-Ulm

SePura_Rhenaniaph
osphat
soliPur 200 P

Klarschlammasche, KSVA
der Fa. Emter, Altenstadt

HESSEN

PYREG

Klarschlamm des
Abwasserzweckverbandes
Linz-Unkel am Rhein

MgO, H2S04, NaCH,
Zitronensaure

keine. Die Rauchgasreinigung ist
nachgeschaltet und die dort

eingesetzten Additive kommen mif]

dem P-Rezyklat nicht in Kontakt.

Phosphorséaure

Nicht zutreffend

Natriumhydrogencarbonat

4% Kaliumacetat als Additiv
zugemischt vor der
Karbonisierung

Stuttgarter Verfahren

Die Verbrennung erfolgt in einem
Drehrohrkessel nach dem
Gleichstromprinzip. Das Drehrohr
ist feuerfest ausgekleidet und
wassergekuhlt, sodass dem
Glutbett friihzeitig die
Temperaturen entzogen werden
(750 — 850 °C). Die
Rauchgastemperaturen liegen
zwischen 800-1000 °C. Die
Verweilzeiten sind justierbar und

Saureaufschluss mit
anschlieBender
Granulierung

Verbrennung

Calcinierung bei ca. 900 °C.
Schlecht
pflanzenverfugbares
Tricalciumphosphat
(Whitlockit) wird hierbei in
gut pflanzenverfugbares
Calciumnatriumphosphat
umgewandelt. Die
Phosphatléslichkeit in
neutralem Ammoncitrat
steigt von ca. 35 % auf Uber|

Karbonisierung im PYREG-
Verfahren bei 600°C

liegen bei rund 90-120 Minuten 80 % an.

. . . . - . PYREG Doppelschnecken
Rundreaktor; mech. Riihrwerk Drehrohrofen Wirbelschicht-Reaktor Wirbelschichtfeuerung Drehrohrofen Reaktor
handelt es sich hierbei um ein

Produkt aus dem MSE Verfahren?
MAP
Struvit NH4AMgPO4 -6H20 Schwermetall abgereicherte Doppelsuperphosphat Klarschlammasche Gluhp_hosphat, Klarschlammkarbonisat
Verbrennungsasche Rhenaniaphosphat
0,
_ 18 % P205 . 20 % P205
mineralsaurelosliches mineralsaureldslich; 17 %
0,2653 0,159 0,4 Phosphat, 9 % P205 . in . ' ° 0,14
B ; P205 in neutralem
neutralem Ammoniumcitrat ; ; o
s Ammoniumcitrat I6slich
I0sliches
Umsatz 100 %, P-
Riickgewinnungsrate ca. 99
> 70% 100% % (geringe Anteile an Umsatz 100 %
Filteraschen werden
separat entsorgt)
o . . o ca. 99 % (geringe Anteile an
Klarschlamm >65% > 97 % (theoretisch bei 100 %, da 100% Filteraschen werden 100%

kein P in Flugstduben messbar)

separat entsorgt)

PartikelgréR3e ca. 130 pm;
Granulat 3-6 mm

staubférmig

2-6 mm Granulat

90 % < 0,63 mm, 75 % <
0,16 mm

90 % < 0,63 mm, 75 % <
0,16 mm

gemahlen mindestens 98 %
Siebdurchgang bei 0,630
mm lichter Maschenweite

Kas

sel, 27.09.2021



Landesbetrieb Landwirtschaft Hessen

TerraNova

HESSEN
CNP

Cycles_Mdnchengladba
ch-Neuwerk

Kopf SynGas

Entsorgung Region
Zofingen
(Schweiz)

Ausgangsmaterial

Terra Nova@Ultra

entwasserter Klarschlamm 25% TS

nach Eisenfallung

SynGas-Asche

Klarschlamm (90% TS)

EuPhoRe-P

Klarschlamm entwaéssert

CalPrex P Recovery

Faulschlamm

Einsatzchemikalien

H2S04, HNO3, CSH (zugelassen
nach D-DUMV 1.2.9 Tabelle 6.2.4)

Kalkstein

Magnesiumchlorid

MgCl2

Art des Verfahrens

KlarschlammaufschluR
Hydrolyse/Hydrothermale
Karbonisierung, Riicklésung des
Phosphors aus hydrolysiertem
Schlamm mittels Saurezugabe,
Abtrennung Feststoff,
Adsorption/Kristallisation des
Phoshors aus Filtrat mittels CSH
(ahnlich P-Roc Verfahren).

Vergasung mit Nachoxidation

EuPhoRe-Verfahren

AirPrex Fallung
/Kristallisation aus
Faulschlamm

Reaktortyp

Adsorptions-
/Kristallisationsreaktor geriihrt

Wirbelschicht- Vergaser

Industry-Scale Drehrohr

BelUfteter Reaktor

Produkt

Ca-Phosphat zugelassen nach D-

Mineralischer

P,0: Gehalt in der Produkt-
Trockenmasse

Umsatz im Reaktor /

P-Riuckgewinnungsrate

physikalische Feinheit des
Produktes

DiMV1.2.9 Tabelle 6.2.4 Asche Recyclingdiinger Struvit
>16% 0,1 25-30% 42,60%
>70% Aus Klarschlamm: 24% TS >90%
<10% (Ruckgewinnung kann
Aus Asche: 100 % TS 83% durch Modifizierung der
Anlage erhoht werden)
<1lmm Asche 0,25-5mm

Kassel, 27.09.2021



