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Einleitung

Die Produktion und Nutzung von Biogas hat in den
letzten Jahren infolge des Erneuerbare-Energien-Ge-
setzes (EEG) deutlich zugenommen. Dies gilt sowohl
fiir Anlagen mit Co-Fermentation (das hei3t gemein-
same Vergirung von Stoffstrémen unterschiedlicher
Herkunft) als auch fiir Systeme zur Monovergidrung
bestimmter Stoffstrome (z.B. Giille). Bei der Ausle-
gung und der betrieblichen Optimierung derartiger
Anlagen werden dabei im Allgemeinen die Betriebs-
ergebnisse aus entsprechenden Gér- und anderen Ver-
suchen — zusammen mit Daten und Informationen so-
wie Erfahrungswissen aus vorhandenen Anlagen —
herangezogen.

Wihrend Vergirungssubstrate aus der Agrarproduk-
tion immer noch eine erkennbare Konstanz in der
qualitativen Zusammensetzung der relevanten Stoff-
strome aufweisen, ist dies fiir industrielle und ge-
werbliche organische Nebenprodukte und kommu-
nale Bioabfille, Griinabfille sowie angereicherte or-
ganische Fraktionen aus Gemischt- und Restmiill
nicht mehr der Fall. Gleiche Begriffe der Abfalltermi-
nologie und formal gleiche Werte der standardanaly-
tisch ermittelten stofflichen Qualitdtsparameter fiih-
ren zu in weiten Bereichen unterschiedlichen Ergeb-
nissen der Vergirung und des Biogasertrags.

Eine verfahrenstechnische Bearbeitung solcher Ver-
giarungsprojekte erfordert deshalb eine vereinheit-
lichte, belastbare Methodik zur Ermittlung und Be-
wertung der Voraussetzungen fiir den effizienten Ein-
satz der Vergidrung als Behandlungstechnologie.

Die Ergebnisse der bisher im Labor durchgefiihrten
Vergarungsversuche sind jedoch nicht ohne Weiteres
interpretierbar, da oft jeweils unterschiedliche Ver-
suchsbedingungen zugrunde gelegt werden und be-
stimmte Begriffe bisher zum Teil nicht klar voneinan-
der abgegrenzt sind. Zusitzlich sind die von verschie-
denen Institutionen erarbeiteten und teilweise auch
publizierten Ergebnisse bestimmter Grofen, die die
vergirungstechnischen Eigenschaften verfiigbarer
Substrate kennzeichnen, meist nicht direkt vergleich-
bar. Grund dafiir sind oft unterschiedliche Methoden
und Verfahren, die gleiche Stoffkenngrofle zu mes-
sen. Hinzu kommt, dass die Biogassubstrate von ver-
schiedenen Personen oft unterschiedlich beschrieben
werden und dadurch eine zielorientierte Kommuni-
kation zwischen dem Verarbeiter und dem Lieferan-
ten derartiger Stoffe erschwert wird. AuBBerdem kon-
nen nur dann vergleichbare Ergebnisse erzielt wer-
den, wenn nach einheitlichen Richtlinien repridsenta-
tive Proben aus den jeweiligen Stoffstrémen genom-
men werden.
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Introduction

In recent years there has been a considerable increase
in the production and use of biogas as a result of the
Renewable Energy Sources Act (EEG). This act ap-
plies not only to installations which include co-fer-
mentation (that is, simultaneous fermentation of ma-
terial flows of different origins) but also to systems
for the mono-fermentation of particular material
flows (such as semi-liquid manure). In the design and
operational optimisation of installations of this kind,
reference is generally made to the operating results
obtained from corresponding fermentation and other
tests — together with data and information from exist-
ing plants as also the practical experience gained
from these.

Whereas nowadays, fermentation substrates from ag-
ricultural production still exhibit recognisable con-
stancy in the qualitative composition of the relevant
material flows, this is no longer the case for industrial
and commercial organic waste products and munici-
pal biowaste, green waste and enriched organic frac-
tions from mixed and residual waste. Identical meth-
ods of waste terminology and formally identical val-
ues of the substance quality parameters obtained us-
ing standard analytical methods, lead across a wide
range of situations to different results in terms of fer-
mentation and biogas yield.

A process engineering approach to the handling of
such fermentation projects, therefore, requires a uni-
fied, resilient methodology for determining and eval-
uating the prerequisites for efficient use of fermenta-
tion as a treatment technology.

However, results from the fermentation tests which
have so far been conducted in the laboratory cannot
simply be interpreted since these tests are often based
on different test conditions and in some cases certain
terms have not as yet been clearly demarcated from
each other. On the other hand, the results obtained by
various institutions (some of which have also been
published) for certain parameters characterising the
fermentational properties of the substrates available
cannot in most cases be compared directly — this is on
account of the frequently different methods and pro-
cedures used for measuring one and the same mate-
rial parameter. In addition it should be mentioned that
biogas substrates are often described differently by
different people, thus making it more difficult for the
processor and the supplier of such materials to com-
municate efficiently. Another problem area is that it is
not possible to obtain comparable results unless sam-
ples defined as representative by standard guidelines
are taken from the corresponding material flows.
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Diese Unzulidnglichkeiten und diese oft gegebene
Nichtvergleichbarkeit der Ergebnisse behindert eine
effiziente Biogasproduktion und -nutzung und damit
die weitere Marktausdehnung in diesem Bereich. Um
diesem Missstand abzuhelfen, stellt die vorliegende
Richtlinie Regeln und Vorgaben fiir die Praxis bereit,
die Losungsansitze und Hinweise fiir die angespro-
chenen offenen Punkte bieten. Denn nur wenn Anla-
gen zur Biogaserzeugung und -nutzung mittelfristig
professionell geplant, gebaut und betrieben werden
konnen — und dazu ist eine verléssliche und tibertrag-
bare Beschreibung und Charakterisierung der einge-
setzten Stoffstrome eine wesentliche Voraussetzung —,
wird die Biogastechnologie ihren Platz im deutschen
Energiesystem finden. Dazu soll die vorliegende
Richtlinie beitragen.

1 Anwendungsbereich

Diese Richtlinie vermittelt Regeln zur Beurteilung
der Vergirbarkeit von organischen Stoffen und der
notwendigen Ausriistung der entsprechenden Ver-
suchsanordnungen. Zuvor werden jedoch wesentli-
che Begriffe definiert. Auch gibt die Richtlinie Hin-
weise zur Charakterisierung — und damit zur Be-
schreibung — der Substrate und macht Vorgaben, wie
bestimmte, die Biogassubstrate kennzeichnende Gro-
Ben nach dem aktuellen Stand der Technik jeweils zu
messen sind, um eine Vergleichbarkeit zu gewéhrleis-
ten. Zusitzlich werden Hinweise gegeben, wie aus
unterschiedlichen Stoffstrémen eine représentative
Probe genommen werden sollte. Zusammengefasst
werden damit in der hier vorliegenden Richtlinie fol-
gende Aspekte behandelt:

* Begriffe
Wesentliche Begriffe, die im Bereich der Biogas-
produktion und -nutzung immer wieder verwendet
werden, sind kurz definiert; damit soll sicherge-
stellt sein, dass bestimmte Begriffe mit der glei-
chen Bedeutung verwendet werden.

e Charakterisierung der Substrate

Durch eine allgemeine Charakterisierung und die
Einordnung in bestimmte Gruppen kann die Mog-
lichkeit der grundsitzlichen Vergirbarkeit eines
organischen Stoffs abgeschitzt werden. Zudem
ergeben sich wichtige Hinweise zur Handhabung
des Stoffs und zu Besonderheiten, die bei der Pla-
nung einer Biogasanlage, in der solche Stoffe ein-
gesetzt werden sollen, beachtet werden miissen.

* Probenahme und Probeaufbereitung
Art und Weise der Probenahme und -aufbereitung
bilden die wesentliche Basis fiir die nachvollzieh-
bare Untersuchung eines organischen Stoffs.

Alle Rechte vorbehalten © Verein Deutscher Ingenieure e.V., Disseldorf 2016

These shortcomings and the frequent non-compara-
bility of results stand in the way of more extensive
biogas production and utilisation and thus hinder fur-
ther expansion of the market in this sector. As a con-
tribution to remedying this unfortunate situation the
present VDI Standard provides rules and instructions
for practical use which offer possible solutions for
and information about the unresolved questions ad-
dressed. Not until installations for biogas generation
and utilisation can be planned, constructed and run in
the medium term as professionally and successfully
as the established conventional energy installations —
and here a reliable database permitting description
and characterisation of the material flows used is the
essential precondition — will biogas technology be
able to find its place in Germany’s energy system.
This standard seeks to make a contribution to achiev-
ing this goal.

1 Scope

This standard provides rules for assessing the fer-
mentability of organic materials and the necessary
equipment and apparatus required for the corre-
sponding test set-ups. Before this area is tackled,
however, definitions of important terms are provided.
In addition, this standard will provide information on
characterising — and thus on describing — the sub-
strates and specifies the requirements as to how cer-
tain variables characterising the substrates must be
measured in accordance with the current state of
knowledge and science if comparability is to be en-
sured. Furthermore, instructions are also given on
how a representative sample should be taken from the
various material flows available. To sum up, the fol-
lowing aspects are treated in the present standard:

 terms and definitions
Brief definitions are provided here of the most im-
portant terms found in constant use in the field of
biogas production and utilisation; this should en-
sure that all parties involved use specific terms in
exactly the same way

* characterisation of the substrates

Following a general characterisation and classifi-
cation into particular groups, the possibilities of a
basic fermentability of an organic material can be
estimated. This will also yield important informa-
tion about handling the material and about special
factors which need to be taken into consideration
in the planning of a biogas installation in which
materials of this kind are to be used.

* sampling and preparation of samples
The way in which samples are collected and pre-
pared forms the fundamental basis for a transpar-
ent examination of an organic material. The basic
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Grundregeln und eine standardisierte Vorgehens-
weise werden beschrieben.

e Ermittlung von Stoffdaten
Die chemische Analyse eines organischen Stoffs
erlaubt eine weitreichende Beurteilung der poten-
ziellen Vergirbarkeit. Dazu werden geeignete
Analysenmethoden vorgeschlagen und bewertet.

¢ Batch-Girtests und kontinuierliche Gérversuche

Aussagen zur konkreten Vergirbarkeit organi-
scher Stoffstrome liefern Gérversuche. Je nach
Fragestellung, Zielsetzung und versuchstechni-
schen Moglichkeiten konnen dabei die Gasaus-
beute und der Girverlauf mittels Batch-Girtests
oder kontinuierlicher Gérversuche bestimmt wer-
den. Dazu werden jeweils geeignete Methoden
beschrieben.

Diese Richtlinie wendet sich an Labore, Planer, An-
lagenbauer und Betreiber von Biogasanlagen, die den
Einsatz von organischen Stoffen untersuchen wollen.
Sie ist auf alle organischen Stoffe anwendbar, deren
Vergirung gepriift werden soll. Der genaue Anwen-
dungsbereich ist in den einzelnen Abschnitten be-
schrieben.

2 Begriffe

Fiir die Anwendung dieser Richtlinie gelten die fol-
genden Begriffe:

Abbaugrad

in %

auf den Ausgangsgehalt des —Substrats bezogene
Verminderung der Konzentration an organischer Sub-
stanz durch anaeroben Abbau

Abfall

alle Stoffe oder Gegenstinde, derer sich ihr Besitzer
entledigt, entledigen will oder entledigen muss
[KrWG]

Anmerkung: Abfille zur Verwertung sind Abfille, die verwertet
werden; Abfille, die nicht verwertet werden, sind Abfille zur Be-
seitigung.

Ablaufkonzentration (CA)

in kgoTM/m, kg TM/m?

Konzentration eines Stoffs im Ablauf (z.B. Gehalt an
—organischer Trockenmasse)

anaerobe Behandlung

biotechnologischer Prozess unter Ausschluss von
Sauerstoff mit dem Ziel des Abbaus von organischen
Stoffen unter Gewinnung von —Biogas

VDI 4630 -5-
rules and a standardised procedure are described.

¢ determination of material data
Chemical analysis of an organic material allows a
far-reaching assessment to be made of its potential
fermentability. Suitable analytical methods for
this are suggested and evaluated.

* batch fermentation tests and continuous fermenta-
tion tests
Fermentation tests provide concrete information
about the fermentability of organic material flows.
Depending on the objectives that have been de-
fined and on what is technically possible, the gas
yield and the course of fermentation can be deter-
mined by means of batch fermentation tests or
continuous fermentation tests. Methods suitable
for this are described.

This standard is addressed to laboratories, planners,
plant constructors and operators of biogas installa-
tions who wish to investigate the use of organic ma-
terials. It can be applied to all organic materials
whose fermentation is to be studied. Individual sec-
tions describe particular applications.

2 Terms and definitions

For the purposes of this standard, the following terms
and definitions apply:

degree of degradation

in %

reduction in the concentration of organic substance
due to anaerobic degradation expressed relative to the
original content of the —substrate

waste

all substance or materials that the owner disposes of,
wants to dispose of or must dispose of [adapted from
KrWG]

Note: Waste for recovery defines waste streams routed to reuse;
waste streams not lending themselves to reuse are routed to ultimate
disposal.

effluent concentration (CA)
in kgoTM/m, kgTM/m?

concentration of a material in the effluent (for exam-
ple, content of —organic dry matter).

anaerobic treatment

biotechnological process with exclusion of oxygen
whose objective is to degrade organic matter while
extracting —biogas
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anaerobe Abbaubarkeit

Grad der mikrobiellen Umsetzung von —Substraten
oder —Co-Substraten, im Allgemeinen ausgedriickt
als —Biogaspotenzial

Batch-Test

diskontinuierlicher Test, bei dem organische — Sub-
strate oder —Co-Substrate unter definierten anaero-
ben Bedingungen einer —Vergdrung unterzogen
werden und bei dem Aussagen zur Vergirbarkeit,
—Hemmung und —Gasausbeute gewonnen werden
konnen

Anmerkung: siche auch —Girtest

Bioabfall

aerob oder anaerob zersetzbare —Abfille organi-
scher Herkunft (z.B. Nahrungsmittel- und Gartenab-
fille, Abfille aus der Landwirtschaft, organische Ab-
falle aus Haushalten)

Biogas (Faulgas)

gasformiges Produkt der —Vergédrung, das haupt-
sdchlich aus Methan und Kohlenstoffdioxid besteht
und je nach —Substrat auBerdem Ammoniak,
Schwefelwasserstoff, Wasserdampf und andere gas-
formige oder verdampfbare Bestandteile enthalten
kann

Biogasausbeute (spezifischer Biogasertrag, Yy)

in {y/kgoTM, f\/kgFM

Biogasmenge je eingesetzter Substratmenge bezogen
auf —organische Trockenmasse oder —Frischmasse

Biogaspotenzial

(maximale Biogasausbeute, Ypg a:)

in {y/kgoTM

maximal mogliche —Biogasausbeute, die aus einer
definierten Substratmenge unter bestimmten Bedin-
gungen erzeugt werden kann

Anmerkung: Wird iiblicherweise versuchstechnisch mittels

—Batch-Test bestimmt oder aus verkiirzten Untersuchungen mit-
tels mathematischer Methoden errechnet.

Biogasmenge (Biogasvolumen, Vg)
in [y
gebildetes —Biogas in Volumeneinheit

Biogasproduktivitit (spezifische Biogasrate, Ry)
in £ /(¢-d)

Verhiltnis der —Biogasrate zum aktiven Arbeitsvo-
lumen des —Fermenters

Biogasrate (Vyg)
in fy/d
produzierte —Biogasmenge pro Zeiteinheit

Alle Rechte vorbehalten © Verein Deutscher Ingenieure e.V., Disseldorf 2016

anaerobic degradability
degree of microbial decomposition of —substrates or

—co-substrates, generally expressed as —biogas po-
tential

batch test

discontinuous test in which organic —substrates or
—co-substrates are subjected to —fermentation un-
der defined anaerobic conditions and in which infor-
mation can be obtained regarding fermentability,
—inhibition and —gas yield

Note: see also fermentation test

biowaste

aerobically or anaerobically decomposable —wastes
of organic origin (e.g. food and garden waste, agri-
cultural waste and organic waste from households)

biogas (digester gas)

gaseous product of —fermentation which consists
primarily of methane and carbon dioxide and which
can also contain, depending on the —substrate, am-
monia, hydrogen sulphide, water vapour and other
gaseous or evaporable components

biogas yield (specific biogas yield, Yyg)

in {y/kgoTM, f/kgFM

quantity of biogas per quantity of substrate feed
based on —organic dry mass or —fresh mass

biogas potential

(maximum biogas yield, Ypg nax)

in {y/kgoTM

maximum possible —biogas yield which can be gen-
erated from a defined quantity of substrate

Note: In tests, usually it is determined by means of a —batch test or
calculated mathematically from the results of abbreviated tests.

biogas quantity (biogas volume, V)
in [y
quantity of —biogas formed in units of volume

biogas productivity (specific biogas rate, Ryg)

in f/(f-d)

ratio of the —biogas rate to the active fermentation
volume of the —fermenter

biogas rate (V)
in fy/d
—biogas quantity produced per unit of time
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CSB (chemischer Sauerstoffbedarf, CSB)

in mgCSB/{
MaS fiir den Gehalt an oxidierbaren Verbindungen im
—Substrat

Anmerkung: Der CSB liefert Hinweise auf den Oxidationszustand
des Kohlenstoffs im Substrat und damit auf den Energiegehalt. Ne-
ben den organischen Verbindungen konnen aber auch andere Ver-
bindungen (Nitrite, Bromide, Iodide, Metallionen und Schwefel-
verbindungen) oxidiert werden und damit den Messwert beeinflus-
sen.

Co-Fermentation

anaerober biotechnologischer Prozess, bei dem ein
(Haupt-)Substrat zusammen mit einem oder mehre-
ren weiteren —Substraten (—Co-Substraten) vergo-
ren wird

Co-Substrat

Rohstoff fiir eine - Fermentation (— Vergirung), der
nicht der Rohstoff mit dem prozentual groBten Anteil
am gesamten zu vergirenden Stoffstrom ist

Einzelprobe

Probenmenge, die bei einem einzelnen Probenahme-
vorgang entnommen wird und zeitlich und ortlich eng
auf eine Entnahmestelle begrenzt ist

Faulschlamm
ausgefaulter Kldrschlamm

Anmerkung: siche auch —Inokulum

Fermentation
biotechnologischer Prozess zur Produktgewinnung

Fermenter (Biogasfermenter, Biogasreaktor,
Reaktor)

Behiilter, in dem die —Vergédrung (—Fermentation)
stattfindet

FOS/TAC (Pufterkapazitit)

Quotient aus der durch Saure-Titration von zentrifu-
giertem oder gesiebtem —Girgemisch bestimmten
Menge an FOS (meist als Gehalt an (wasserdampf-)
fliichtigen organischen Séduren verstanden) und TAC
(meist als Total Acid Capacity bzw. Pufferkapazitit
verstanden) in Fermentern

Anmerkung: Obwohl durch Titration nicht der exakte Gehalt an
(wasserdampf-)fliichtigen organischen Sduren bzw. der Pufferkapa-
zitdt nach DIN 38409-7 bestimmt wird, kann der FOS/TAC zur Be-
wertung der Prozessstabilitit und der Entwicklung des anaeroben
Abbauprozesses an fliichtigen organischen Sduren und der Puffer-
kapazitit herangezogen werden. Der FOS/TAC ist substrat- und an-
lagenspezifisch und daher nicht direkt zum Anlagenvergleich her-
anzuziehen.

Frischmasse (Feuchtmasse, FM)

Masse eines Stoffs oder —Substrats im Originalzu-
stand mit dem natiirlichen Wassergehalt
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CSB (chemical oxygen demand, COD)

in mgCSB/{
measure of the content of oxidizable compounds in
the —substrate

Note: The CSB provides information about the oxidation state of
the carbon in the substrate and thus the energy content. In addition
to organic compounds, however, other compounds (nitrites, bromi-
des, iodides, metal ions and sulphur compounds) can also be oxi-
dised and thus affect the measurements.

co-fermentation

an anaerobic biotechnological process in which a
(primary) substrate is fermented together with one or
more additional —substrates (—co-substrates)

co-substrate

raw material for —fermentation which is not the raw
material with the highest percentage share of the total
material flow to be fermented

subsample

amount of sample which is taken at a single sampling
and which is closely limited by time and location to a
single sample point

digested sludge
digested sewage sludge

Note: see also —inoculum

Jfermentation
biotechnological process for producing a product

Jfermenter (biogas fermenter, biogas reactor, reactor)

a container in which —fermentation takes place

FOS/TAC (bufter capacity, VOA/TAC)

ratio of the quantity of FOS (mostly understood as the
content of (water vapour-)volatile organic acids —
VOA) determined through acid titration of centri-
fuged or screened —fermentation mixture to TAC
(mostly understood as total acid capacity or buffer ca-
pacity) in fermenters

Note: Although titration does not determine the exact content of
(water vapour-)volatile organic acids or the buffer capacity accord-
ing to DIN 38409-7, the FOS/TAC can be used to evaluate process
stability and the development of the anaerobic degradation process
of volatile organic acids and of the buffer capacity. The FOS/TAC is
substrate- and plant-specific and therefore should not be used di-
rectly to compare plants.

fresh mass (moisture mass, FM)

mass of a material or —substrate in its original state
with its natural water content
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Gdrgemisch (Fermenterinhalt, Girmedium)

—Substrat einschlieBlich Girhilfsmittel, Rezirkulate
und Biozonose in einem Fermenter

Gdrprodukt

durch eine —Vergédrung entstehender gasformiger,
fliissiger oder fester Stoff, der einer weiteren Verwer-
tung zugefiihrt werden kann

Gdrrest

—Gérgemisch, das den Gérraum verlassen hat

Gdrriickstand

festes oder fliissiges Material, das nach der Aufberei-
tung oder Lagerung von —Girrest verbleibt

Gdirtest

—Gérversuch  nach den Empfehlungen der
DIN 38414-8 oder, wenn abweichend davon, in ge-
nau dokumentierter Form

Anmerkung: siche —Batch-Test

Gdirverhalten

Art der Entstehung des —Biogases einschlielich der
im —Substrat verbleibenden Riickstinde, Nebenpro-
dukte oder —Abfille (an vergidrbarem Material und
an anderen analytisch per Gesetz nachzuweisenden
Substanzen)

Gdirversuch
Versuch zur —Vergédrung organischen Materials

Gasbildung

in fy/kgoTM

Gasausbeute in einem spezifischen —Batch-Test
nach endlicher, definierter Zeit

Beispiel: Gasbildung GB 21 nach 21 Tagen.
Anmerkung: sieche Abfall-Ablagerungs-Verordnung (AbfAblV)

Gliihriickstand (wg)

in g/lkgTM, % der Trockenmasse

Massenanteil des Riickstands nach dem Gliihen der
—Trockenmasse eines Schlamms im Muffelofen bei
550°C £ 25°C fiir mindestens 30 min zur Bestim-
mung des —Glithverlusts wy, der —Trockenmasse
nach DIN EN 15935

Anmerkung: Er wird auf die Trockenmasse bezogen und in Pro-
zent angegeben. Der Gliihriickstand der Trockenmasse eines
Schlamms in Prozent wird berechnet zu wg = 100 — wy,.

Gliihverlust (GV, GV, wy)
in g/lkgTM, % der Trockenmasse

Massenanteil, der beim Gliihen der —>Trockenmasse
eines Schlamms im Muffelofen bei 550 °C £ 25°C
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fermentation mixture (fermenter content,
fermentation medium)

—substrate including fermenting aids, recyclates and
biocoenose in a fermenter

fermentation product

gaseous, liquid or solid material resulting from
—fermentation, which can be passed on to further re-
cycling

digestate
—fermentation medium that has left the fermenter

fermentation residue

solid or liquid material remaining after preparing and
storage of —digestate

Jfermentation test

—fermentation trial in accordance with the recom-
mendations of DIN 38414-8, or if not then one which
is precisely documented

Note: see —batch test

Jfermentation behaviour

the way in which the —biogas originates including
the substances remaining in the —substrate such as
residues, by-products or —waste (as fermentable ma-
terial and as other substances legally required to be
identified by analysis)

fermentation trial
test for the —fermentation of organic material

Jformation of gas

in fy/kgoTM

the gas yield in a specific —batch test after a finite,
defined period of time

Example: gas formation GB 21 after 21 days.
Note: see the Waste Disposal Act (AbfAblV)

residue on ignition (wg)

in g/kgTM, % of the dry mass

mass fraction of the residue after ignition of the —dry
mass of a sludge in a muffle furnace at
550°C £ 25°C for at least 30 minutes in order to de-
termine the —loss on ignition wy, of the dry mass in
accordance with DIN EN 15935

Note: Based on the dry mass and quoted as a percentage. The resi-
due on ignition of the dry mass of a sludge in percent is calculated
as wg = 100 — wy,.

loss on ignition (GV, GV, wy)
in g/kgTM, % of the dry mass
mass fraction that escapes as a volatile and organic
substance or gas when igniting the —dry mass of a
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fiir mindestens 30 min (nach DIN EN 15935) als
fliichtige und organische Substanz bzw. Gas ent-
weicht und der Differenz von Trockenmasse und
—Gliihriickstand wy entspricht

Grundmenge

konkrete zur Untersuchung anstehende Material-
menge, die rdumlich und/oder zeitlich abgrenzbar ist

Hemmung

Behinderung einer —Vergdrung durch Schidigung
der wirksamen Mikroorganismen oder Verminderung
der Wirksamkeit (Aktivitit) von Enzymen

Homogenitiit
Grad der gleichmiBigen Verteilung eines Merkmal-
werts/Stoffs in einer Materialmenge

Anmerkung: Ein Material kann in Bezug auf einen Analyten oder
eine Eigenschaft homogen sein, jedoch inhomogen hinsichtlich ei-
nes/einer anderen, vergleiche —Inhomogenitit.

hydraulische Verweilzeit (HRT)

ind

durchschnittliche Aufenthaltszeit des —Substrats im
—Fermenter

Beispiel: Quotient des Arbeitsvolumens zum tiglich abgefiihrten
Girgemischvolumen fiir Riihrkesselreaktor

Inokulum (Impfschlamm)

mikrobielle Biomasse, die zu Beginn oder zur Be-
schleunigung einer — Vergérung eingesetzt wird

Anmerkung: nach DIN 38414-8 —Faulschlamm, oder, wenn ab-
weichend davon, in genau dokumentierter Form zu verwenden

Inhomogenitiit
Grad der ungleichmiBigen Verteilung eines Merk-
malwerts/Stoffs in einer Materialmenge

Anmerkung: Ein Material kann in Bezug auf einen Analyten oder
eine Eigenschaft homogen sein, jedoch inhomogen hinsichtlich ei-
nes/einer anderen, vergleiche -»Homogenitit.

Methanausbeute (spezifischer Methanertrag, YCH4)
in {y/kgoTM, f/kgFM

erzielte —Methanmenge je eingesetzter Substrat-
menge in - Trockenmasse oder —Frischmasse

Methanbildungspotenzial

in {/kgoTM
maximal mogliche —Methanausbeute, die aus einer
definierten Substratmenge erzeugt werden kann

Anmerkung: Wird iiblicherweise versuchstechnisch mittels
—Batch-Test bestimmt.

VDI 4630 -9-

sludge in a muffle furnace at 550 °C £ 25 °C for at
least 30 minutes (in accordance with DIN EN 15935),
equal to the difference between dry mass and —resi-
due on ignition wy

basic quantity

the actual quantity of material which is available for
testing and which can be limited spatially and/or tem-
porally

inhibition

hindering of fermentation due to damage to the active
micro-organisms or to a reduction in the effectiveness
(activity) of enzymes

homogeneity
degree of homogeneous distribution of a characteris-
tic value or material in a quantity of material

Note: A material can be homogeneous with respect to one analyte
or one property but inhomogeneous with respect to another; cf.
—inhomogeneity.

hydraulic residence time (HRT)

ind

average time for which the —substrate remains in the
—fermenter

Example: the ratio of the fermentation volume to the fermentation
mixture volume discharged daily for stir-tank reactors

inoculum (seeding sludge)

microbial biomass which is added at the beginning of
fermentation or during the course of — fermentation
in order to accelerate it

Note: in accordance with DIN 38414-8 to be referred to as
—digested sludge, or if different, in precisely documented

inhomogeneity
degree of inhomogeneous distribution of a character-
istic value or material in a quantity of material

Note: A material can be homogeneous with respect to one analyte
or one property but inhomogeneous with respect to another; cf.
—homogeneity.

methane yield (specific methane yield, YCH4)

in {y/kgoTM, f/kgFM

achieved —methane quantity per quantity of subst-
rate used, quoted in —dry mass or —fresh mass

methane production potential

in {/kgoTM
maximum possible - methane yield that can be pro-
duced from a defined quantity of substrate

Note: Usually determined experimentally through a —batch test.
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Methanmenge

in fy

gebildetes Methangas eines —Fermenters in einer
Volumeneinheit

Methanproduktivitit (spezifische Methanrate, Rey,)
in f/(¢-d)

Verhéltnis der pro Zeiteinheit gebildeten — Methan-
menge zum aktiven Arbeitsvolumen des — Fermenters

Anmerkung: Die Methanproduktivitit ist spezifisch fiir einen
—Fermenter bei einer bestimmten —Raumbelastung.

Methanrate

in f/d

in einem —Fermenter produzierte —Methanmenge
pro Zeiteinheit

Mischprobe
Probe, die durch Vereinigen und Vermischen von

—Einzelproben aus einer -Grundmenge entstanden
ist

nachwachsende Rohstoffe (NawaRo)

Pflanzen, die zum Zwecke der energetischen und/
oder stofflichen Nutzung angebaut werden, also nicht
fiir den Nahrungs- und Futtermittelmarkt bestimmte
Kulturpflanzen

Nullprobe (Nullversuch)

—Girversuch mit reinem —Inokulum ohne Zusatz
von —Substrat

organische Trockenmasse (0TM, oTM)
in goTM
—Trockenmasse abziiglich —Gliihverlust

Anmerkung: Der organische Anteil der Trockenmasse ergibt sich
aus der Multiplikation von Trockenmasse und Gliihverlust.

organischer Trockenriickstand (0TR, oTR)
in g/kg TR, %-Anteil des Trockenriickstands

auf die Ausgangsmasse oder das Ausgangsvolumen
bezogener Massenverlust einer Probe, die nach vor-
hergehender Trocknung bis zur Massenkonstanz bei
einer Temperatur von 550 °C verascht wird

Anmerkung: Der Massenverlust wird iiberwiegend, aber nicht aus-
schlieBlich, durch organische Inhaltsstoffe verursacht. Fliichtige or-
ganische Substanzen, die wihrend der Trocknung bei 105 °C ent-
weichen, werden mit dieser Methode nicht erfasst und miissen se-
parat bestimmt werden.

organoleptische Probenansprache

Beschreibung der stofflichen Charakteristika durch
Wahrnehmung von z.B. Geruch, Fiarbung, Triibung
oder Konsistenz durch die menschlichen Sinnesor-
gane
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methane quantity

in fy

methane gas produced in a —fermenter per unit vol-
ume

methane productivity (specific methane rate, RCH4)
in [/(f-d)

ratio of the —methane quantity produced per unit of
time to the active working volume of the —fermenter

Note: Methane productivity is specific to a given —fermenter at a
particular —loading rate per unit volume.

methane rate

in f/d

methane quantity produced in a —fermenter per unit
of time

composite sample

sample produced by combining and mixing — sub-
samples from a —basic quantity

renewable raw materials (NawaRo)

plants which are grown for the purpose of energy
generation and/or use as a material, i.e. crop plants
not intended for the food and animal feed market

zero sample (zero test)

—fermentation test using pure —inoculum without
any addition of —substrate

organic dry-mass (0TM, oTM)
in goTM
—dry mass minus —loss on ignition

Note: The organic share of the dry mass results from the multipli-
cation of dry mass and loss on ignition.

organic dry residue (0TR, oTR)
in g/kg TR, percentage of the dry residue

loss of mass of a sample that is incinerated at a tem-
perature of 550 °C after prior drying up to constant
mass; quoted relative to the initial mass or initial vol-
ume

Note: The loss of mass is caused predominantly but not solely by
organic ingredients. Volatile organic substances that escape during
drying at 105 °C are not detected by this method, and need to be de-
termined separately.

organoleptic sample examination (organoleptic
sensory sample examination)

description of the material characteristics of a sample
by perception of, for example, odour, coloration, tur-
bidity or consistency via the human sense organs
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Probenahme

Art der Entnahme und Vorbereitung von Anteilen des
Substrats oder des —Girgemischs im —Fermenter,
um relevante und reprisentative Aussagen iiber che-
mische oder biologische Parameter der Gesamt-
menge zu erhalten

Probenaufbereitung

Herstellung der fiir eine —reprisentative Probe oder
fir den —Giérversuch erforderlichen Probeneigen-
schaften durch Separieren, Zerkleinern, Klassieren
etc.

Referenzsubstrat (Referenzprobe)
—Substrat mit bekanntem Biogaspotenzial

Beispiel: mikrokristalline Zellulose

reprdsentative Probe

Probe, deren FEigenschaften weitestgehend den
Durchschnittseigenschaften der Grundmenge des
Priifguts entsprechen

Raumbelastung (By)
in kgoTM/(m?-d), kgCSB/(m>-d)
Verhiltnis der - Tagesfracht zum Fermentervolumen

Restgaspotenzial (RGP, RGP)

in %

—Methanbildungspotenzial des —Gérrests im Ver-
héaltnis zur —Methanrate

Anmerkung: Ein Teil dieses Potenzials kann bei offener Substrat-
lagerung an die Atmosphére emittiert werden.

Schadstoff

Stoff, der den Girprozess hemmt und/oder die Ver-
wertbarkeit des —Gérprodukts beeintrichtigt

Schlammbelastung

in kgoTM/(kgoTM-d)

Verhiltnis der —Tagesfracht zur gesamten —organi-
schen Trockenmasse im —Fermenter

Siedlungsabfall

Abfall aus Haushalten sowie anderer —Abfall, der
aufgrund seiner Beschaffenheit oder Zusammenset-
zung dem —Abfall aus Haushalten dhnlich ist

Storstoff

Stoff, der den Prozess, die Technik oder die Produkt-
qualitét stort

Beispiel: Kunststoff-, Glas-, Metallteilchen und Sand

Substrat (Inputsubstrat, Girsubstrat)
Rohstoff fiir eine — Vergédrung
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sampling

method in which portions of the —substrate or of the
—fermentation mixture in the fermenter are taken
and prepared so as to permit relevant and representa-
tive statements to be made regarding chemical or bi-
ological parameters of the total quantity

sample preparation

creation of the sample properties required for a
—representative sample or for the —fermentation
trial by means of separation, size reduction, sizing
(via screens), and so on

reference substrate (reference sample)
—substrate with a known biogas potential

Example: microcrystalline cellulose

representative sample

sample whose properties come as close as possible to
the average properties of the basic quantity of the ma-
terial being tested

loading rate per unit volume (By)
in kgoTM/(m?-d), kgCSB/(m>-d)
ratio of the —daily load to the fermenter volume

residual gas potential (RGP, RGP)

in %

—methane production potential of the —digestate
relative to the methane rate

Note: With open substrate storage, part of this potential may be
emitted into the atmosphere.

pollutant

substance which inhibits the fermentation process or
which impairs the utilisation of the —fermentation
product

sludge load

in kgoTM/(kgoTM-d)

ratio of the —daily load to the total —organic dry
matter in the —fermenter

residential waste

waste from households as well as other —waste
which is similar to household —waste due to its na-
ture or composition

interferent

substance that interferes with the process, the tech-
nology or product quality

Examples: plastic, glass and metal particles, sand

substrate (input substrate, fermentation substrate)
raw material for —>fermentation
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Tagesfracht (mgpqirat)

in kgoTM/d, kg TM/d, kg CSB/d), kg FM/d

tiaglich der Vergirungsanlage zugefiihrte Menge an
—Substrat

Trockenmasse (TM)

in gTM

Masse an fester Substanz, die durch das Trocknungs-
verfahren nach DIN EN 12880 (Trocknung bei
105 °C bis zur Massenkonstanz) entsteht

Trockenriickstand (TR, wr)

in gTM/kg, %

auf die Ausgangsmasse bezogener Massenverlust ei-
ner Probe, die bei 105 °C bis zur Massenkonstanz
(das heiBit Trockenmasse) getrocknet wird

Anmerkung: Der Massenverlust wird iiberwiegend durch Wasser
verursacht. Fliichtige organische Substanzen, die wihrend der
Trocknung bei 105°C entweichen, werden mit dieser Methode
nicht erfasst. Sie miissen separat bestimmt und dem Trockenriick-
stand hinzugezihlt werden. Die Trockenmasse ist somit die nach
der Trocknung verbleibende Masse (Abdampfriickstand) ein-
schlieBlich der Salze. Bei Einsatzstoffen mit einem hohen Anteil
fliichtiger organischer Bestandteile (z.B. Glycerin, Fett) wird emp-
fohlen, den Wassergehalt zu bestimmen und den Trockenriickstand
rechnerisch zu ermitteln.

Vergiirung (Faulung)

anaerober Prozess, bei dem durch die Tatigkeit von
Mikroorganismen oder die Wirkung ihrer Enzyme
ein methanhaltiges —Biogas, erzeugt wird

3 Abkiirzungen und Indizes

In dieser Richtlinie werden die nachfolgend aufge-
fiihrten Abkiirzungen und Indizes verwendet:

ADF Lignozellulose, in sauren Detergenzien
unlosliche Fasern

ADL Lignin

AOX adsorbierbare organisch gebundene
Halogene

ATP Adenosintriphosphat

BG Biogas

BGA Biogasanlage

BHKW Blockheizkraftwerk

BTEX aromatische Kohlenwasserstoffe:
Benzol, Toluol, Ethylbenzol, Xylole

CSB chemischer Sauerstoffbedarf

FM Frischmasse

FOS fliichtige organische Sduren

GV Gliihverlust

ICP-MS Inductively Coupled Plasma — Mass
Spectrometry

ICP-OES  Inductively Coupled Plasma — Optical
Emission Spectrometry

KN Kjeldahl-Stickstoff

N Normbedingungen (273 K, 1013 hPa)
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daily load (mgpirat)

in kgoTM/d, kg TM/d, kg CSB/d), kg FM/d

quantity of —substrate fed daily into the fermenta-
tion installation

dry mass (TM)

in gTM

mass of a solid substance obtained through the drying
process in accordance with DIN EN 12880 (drying at
105 °C up to constant mass)

dry residue (TR, wy)

in gTM/kg, %

loss of mass of a sample that is dried at 105 °C up to
constant mass (i.e. dry mass). It is quoted relative to
the initial mass

Note: The loss of mass is caused predominantly by water. Volatile
organic substances that escape during drying at 105 °C are not de-
tected by this method. They need to be determined separately and
their value added to the dry residue. The dry mass, therefore, is the
mass that remains after drying (evaporation residue) including the
salts. In the case of input materials with a high fraction of volatile
organic ingredients (e.g. glycerine, fat), it is recommended to meas-
ure the water content and to calculate the dry residue.

Jfermentation (digestion)

anaerobic process in which a methane-containing
—biogas is produced through the action of microor-
ganisms or their enzymes

3 Abbreviations and Indices

The following abbreviations and indices are used
throughout this standard:

ADF acid detergent fibre

ADL acid detergent lignin

AOX adsorbable organic halogens

ATP adenosine triphosphate

BG biogas

BGA biogas plant

BHKW cogeneration plant

BTEX aromatic hydrocarbons: benzene, tolu-
ene, ethyl benzene, xylenes

CSB chemical oxygen demand (COD)

FM fresh mass

GV loss on ignition

FOS volatile organic acids (VOA)

ICP-MS inductively coupled plasma — mass
spectrometry

ICP-OES inductively coupled plasma — optical
emission spectrometry

KN kjeldahl nitrogen

N standard conditions (273 K, 1013 hPa)
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NawaRo nachwachsende Rohstoffe

NDF Zellwéande, in neutralen Detergenzien
unlosliche Faser

o™ organische Trockenmasse

oTR organischer Trockenriickstand

RGP Restgaspotenzial

S Substratmassenanteil

TAC Total Acid Capacity/Pufferkapazitit

TIC gesamter anorganischer Kohlenstoff

™ Trockenmasse

TOC gesamter organischer Kohlenstoff

TR Trockenriickstand

X beliebiges organisches Substrat

4 Charakterisierung von Substraten

Die Vergirung als biotechnologischer Stoffumwand-
lungsprozess ist fiir die verschiedensten Substrate an-
wendbar. Das Substratspektrum reicht von Briiden-
kondensaten iiber energetisch sehr hochwertige fliis-
sige Glycerinabfille aus der Biodieselproduktion bis
zu inhomogenen Feststoffgemischen (z.B. getrennt
gesammelten Bioabfillen aus Haushalten und Ge-
werbe).

Substrate fiir die Vergidrung konnen hinsichtlich ihrer
Eignung zur Vergérung und ihrer relevanten stoffspe-
zifischen Eigenschaften charakterisiert werden. An-
hand einer derartigen Charakterisierung soll bereits
in erster Ndherung abgeschitzt werden konnen, in-
wieweit ein Substrat fiir die Vergirung einsetzbar ist
und welche Aufbereitungs- und Probenahmetechni-
ken fiir weitere Untersuchungen in Girtests oder bei
der technischen Vergirung des Substrats notig sind.
Eine Ubersicht iiber die Eignung einer Vielzahl von
Substraten befindet sich beispielsweise im Einheits-
blatt VDMA 24435.

4.1 Grundsitze

Die Parameter zur Charakterisierung von Substraten
fiir die Vergidrung werden aus der biotechnologischen
Eignung, der erforderlichen Aufbereitung und der ju-
ristischen oder abfallrechtlichen Eignung des Subst-
rats fiir die Vergirung abgeleitet.

Die Notwendigkeit der Aufbereitung ergibt sich z.B.
durch enthaltene Stor- oder Schadstoffe oder durch
eine fiir den Gérprozess ungeeignete Konsistenz der
Substrate. Daraus ergeben sich Charakterisierungs-
merkmale wie Konsistenz, Struktur, Homogenitét so-
wie Stor- oder Schadstoffgehalt des Substrats.

Ein weiteres wichtiges Charakterisierungsmerkmal
ist die chemische Zusammensetzung des Substrats.
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NawaRo renewable raw materials
NDF neutral detergent fibre
o™ organic dry mass

oTR organic dry residue

RGP residual gas potential

S substrate mass fraction
TAC total acid capacity/buffer capacity
TIC total inorganic carbon
™ dry mass

TOC total organic carbon

TR dry residue

X arbitrary organic substrate

4 Characterisation of substrates

As a biotechnological conversion process, fermenta-
tion can be used with the most varied substrates. The
palette of substrates ranges from vapour condensates,
via liquid glycerin waste containing no solids (and of
very high quality from the energy point of view) from
biodiesel production to inhomogeneous mixtures of
solids such as segregated types of biowaste from
households and businesses.

Substrates for fermentation can be characterised as
regards their suitability for fermentation and their rel-
evant substance-specific properties. With the aid of
this characterisation it should already be possible, as
a first approximation, to estimate to what extent a
substrate can be used for fermentation and what prep-
aration and sampling techniques are required for fur-
ther examinations in fermentation tests or during in-
dustrial-scale fermentation of the substrate. A survey
of the suitability of a large number of substrates may
be found, for example, in the standard instructions
sheet VDMA 24435.

4.1 Basic principles

The parameters used for characterising substrates for
fermentation are derived from their biotechnological
suitability, the preparatory work required and from
the suitability — either from the general legal point of
view or as related to waste disposal legislation — of
the substrate for fermentation.

Preparation will be necessary if substrates, for exam-
ple, contain interferents or pollutants or are of a con-
sistency which makes them unsuitable for the fer-
mentation process. This results in characterisation
features such as consistency, structure, homogeneity
and also the substrate’s interferent or pollutant con-
tent.

Another important characterisation feature is the
chemical composition of the substrate. From this,
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Daraus konnen bereits Riickschliisse auf die Vergér-
barkeit sowie den zu erwartenden Gasertrag abgelei-
tet werden.

Neben den technischen und biotechnologischen Para-
metern sind bei der Charakterisierung von Substraten
fiir die Vergirung auch juristische Randbedingungen
zu beachten. Beispielsweise ergeben sich aus der
rechtlichen Eingruppierung eines Substrats z.B. als
Abfall oder als tierisches Nebenprodukt Charakteri-
sierungsmerkmale wie Hygienestatus oder Verwert-
barkeit.

4.2 Charakterisierungsmerkmale

4.2.1 Konsistenz

Fiir die Vergédrung stehen

« fliissige/flieBfihige,

* pastose bis stichfeste und

o feste

Substrate zur Verfiigung. Substrate konnen dariiber
hinaus in homogener und in heterogener Form vorlie-
gen. Diese Merkmale eines Substrats bestimmen den
technischen Aufwand fiir die Probenahme, die Subst-

rataufbereitung und -lagerung sowie die Eignung der
Vergirungsverfahren zur Verarbeitung des Substrats.

4.2.2 Zusammensetzung

Unter der Zusammensetzung eines Substrats ist seine
chemische Zusammensetzung zu verstehen. Die
Grundparameter zur Beschreibung sind

* der Wassergehalt oder, alternativ,

¢ der Trockenriickstand (TR),

 der Gliihverlust (das heif3t der theoretisch vergér-
bare Anteil oder der kaum vergirbare oder der un-
vergirbare Anteil, z.B. Kunststoffe, Lignine oder
Huminstoffe),

¢ der chemische Sauerstoffbedarf (CSB) und
e der Kohlenstoffgehalt (C) (z.B. gemessen als
TOC — Total Organic Carbon).

Die theoretisch vergérbare organische Substanz kann
weiter untergliedert werden, u.a. in

e Fette,

* Fiweill und

* Kohlenhydrate.

Eine Charakterisierung der Substrate ist zusétzlich
u.a. moglich durch die Parameter

 Stickstoffgehalt (N),

* Schwefelgehalt (S),

* Phosphorgehalt (P),

* Magnesiumgehalt (Mg),
* Kaliumgehalt (K),
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conclusions can be drawn regarding not only fer-
mentability but also the gas yield to be expected.

In addition to the technical and biotechnological pa-
rameters, legal constraints also need to be taken into
consideration in the characterisation of substrates
with regard to fermentation. For example, the legal
classification of a substrate as, e.g., waste or animal
by-product gives rise to characterisation features
such as hygiene status or utilisation.

4.2 Characterisation features
4.2.1 Consistency
For fermentation,

* liquid or pourable,

* paste-like to spadeable and

¢ solid

substrates are available. In addition, substrates can be
in homogeneous or in heterogeneous form. These
features of the substrates determine the technical ef-
fort required for sampling, substrate preparation and

storage, as well as the suitability of the fermentation
procedure for processing the substrate.

4.2.2 Composition

By the composition of a substrate we mean its chem-
ical composition. The basic parameters used for a de-
scription are

 the water content, or alternatively

¢ the dry residue (TR),

* the ignition loss (i.e. the theoretically fermentable
fraction or the barely fermentable or non-fer-
mentable fraction, e.g. synthetics, lignin or hu-
mins),

* the chemical oxygen demand (CSB), and

* the carbon content (C) (e.g. measured as TOC —
total organic carbon).

The theoretically fermentable organic substance can
be further subdivided into, among others:

* fats

* protein

* carbohydrates

A further possible approach to characterisation might
involve the parameters:

* nitrogen content (N),

* sulphur content (S),

* phosphorus content (P),

* magnesium content (Mg),

* potassium content (K),
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* Spurenelemente und
e Chlorid.

Anhand dieser Parameter sind erste Aussagen zur
prinzipiellen Vergirbarkeit eines Substrats, zu hem-
menden Einfliissen und zum Biogasertrag moglich.
Beispielsweise erlauben das C:N- und C:S-Verhiltnis
des Substrats Aussagen iiber eine mogliche Produkt-
hemmung durch Ammoniak oder Schwefelwasser-
stoff im Biogasprozess.

Die Parameter N, P, K und Mg dienen der Charakte-
risierung des Substrats hinsichtlich der Vergirbarkeit
und bei der Bewertung der Girprodukte als Diinger
sowie bei der Einordnung der Gérprodukte als Diin-
gemittel gemiB Diingemittelverordnung (DiMV).

Eine Sonderstellung nimmt die Bewertung des CSB
zur Substratcharakterisierung ein (siehe auch An-
hang J). Dabei ist sicherzustellen, dass sdmtliche or-
ganische Partikel der Probe, die im Gérprozess auch
einer enzymatischen Hydrolyse unterliegen, aufge-
schlossen und von der CSB-Analytik erfasst werden.
Auch ist beispielsweise die CSB-Messung im Pro-
beniiberstand oder in einem Eluat fiir die Bewertung
der gérrelevanten Substratparameter unbrauchbar.

Fiir die Modellierung anaerober Abwasserbehand-
lungsprozesse ist der in der Abwasserbehandlungsa-
nalytik eingefiithrte CSB als Summenparameter fiir
die Bewertung des Kohlenstoffabbaus mafBgebend.
Der CSB wird jedoch beziiglich seiner Verwendung
fiir die Modellierung anaerober Prozesse zur Behand-
lung feststoffreicher Substrate (z.B. organische
Schldamme, Agrar- und Industrieprodukte) kontrovers
diskutiert, da der CSB von Feststoffen, feststoffrei-
chen Abwissern oder grobdispersen organischen
Schldammen analytisch nicht oder nur begrenzt zu er-
mitteln ist. Hier ist z.B. die Weender-Futterwert-
Analyse vorzuziehen und der CSB aus den Resulta-
ten zu errechnen.

Durch die ebenfalls theoretisch herleitbaren Bezie-
hungen zwischen dem CSB-Wert und dem organi-
schen Kohlenstoffanteil einer Verbindung sowie zwi-
schen dem CSB und dem Heizwert l4sst sich z.B. das
C:N-Verhiltnis aus dem héufig mit geringerem Auf-
wand ermittelbaren CSB:N-Verhiltnis abschitzen.
Fiir sehr heterogene, grobpartikuldre Substratgemi-
sche kann man aus dem dafiir einfacher bestimmba-
ren Heizwert das CSB:0TM-Verhiltnis errechnen.

Auch besteht fiir feuchte Girreste die Moglichkeit,
aus dem CSB:oTM-Verhiltnis die zu erwartende
Groflenordnung des Heizwerts des entwésserten
Feststoffkuchens abzuschitzen zur Bewertung einer
moglichen thermischen Nutzung bzw. fiir die Unter-
suchung der Prozessbedingungen einer aeroben Gir-
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e trace elements, and
e chloride.

With the aid of these parameters the first statements
can be made regarding the essential fermentability of
a substrate, inhibitory influences, and biogas yield.
The C:N ratio and the C:S ratio of the substrate per-
mit conclusions to be drawn concerning, for example,
possible product inhibition on account of ammonia or
hydrogen sulphide in the biogas process.

The N, P, K and Mg parameters are used for charac-
terising the substrate with regard to its fermentability
and in assessing the fermentation products as fertilis-
ers as well as in classifying the fermentation products
as fertilisers in accordance with the fertiliser Ordi-
nance (DUMV).

CSB evaluation for substrate characterisation has
special significance (see also Annex J). It needs to be
ensured that all the organic particles in the sample
that undergo enzymatic hydrolysis during the fer-
mentation process, are pulped and captured by the
CSB analysis. Moreover, CSB measurement in the
sample supernatant or in an eluate, for example, can-
not be used for evaluating the fermentation-relevant
substrate parameters.

For the modelling of anaerobic sewage treatment
processes, the CSB (which was introduced into sew-
age treatment analysis as a sum parameter for evalu-
ating the carbon degradation) is the relevant quantity.
The CSB, however, is contentious as regards its use in
the modelling of anaerobic processes for treating
solid-rich substrates (e.g. organic sludge, agricultural
and industrial products), since the CSB of solids, sol-
ids-rich sewage and coarsely dispersed organic
sludge cannot be obtained analytically or only to a
limited degree. In this situation, the Weender feed
value analysis (as one possible approach) should be
preferred and the CSB calculated from the results.

Due to the relationships, also theoretically derivable,
between the CSB value and the organic carbon frac-
tion of a compound and between the CSB and the cal-
orific value, it is also possible to estimate (e.g.) the
C:N ratio from the CSB:N ratio, which often can be
obtained with a smaller investment of resources. For
very heterogeneous, coarsely particulate substrate
mixtures, the CSB:0TM ratio can be calculated from
the calorific value, which is easier to determine.

For moist digestate there is also the option of estimat-
ing from the CSB:0TM ratio the expected order of
magnitude of the calorific value of dehydrated solid
cakes, in order to evaluate the potential thermal utili-
sation or for investigating the process conditions of
aerobic post-digestate. When considering the analo-
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restnachrotte. Fiir die Analogien zwischen CSB und
Heizwert ist zu beachten, dass thermische Nutzung
und biochemische Verwertbarkeit verschiedener or-
ganischer Stoffklassen (z.B. Lignine, Kunststoffe,
Holz) nicht immer in proportionalem Zusammen-
hang stehen.

4.2.3 Storstoffe

Storstoffe in Substraten zur Vergidrung sind Stoffe,
die den Prozess, die Technik oder die Gérproduktqua-
litdt storen. Storstoffe befinden sich vorwiegend in
Feststoffgemischen, die als Substrate zur Vergirung
eingesetzt werden. Storstoffe sind z.B.

¢ Schwerstoffe (z.B. Sand, Steine, Glas, Metall-
teile, Knochen) oder

¢ Leichtstoffe (z.B. Kunststoffe, Holz, Leder).

Art und Menge der Storstoffe im Gérsubstrat sind
Grundlage fiir die Wahl des Vergérungsverfahrens
und der Aufbereitungstechnik.

4.2.4 Schadstoffe

Schadstoffe, die den Gérprozess hemmen, sind unter
anderem biotoxische Substanzen, z.B.

¢ Desinfektionsmittel,
¢ Biozide,

¢ Antibiotika und

¢ Tenside.

Biotoxische Substanzen konnen den Gérprozess sto-
ren und bei entsprechend hoher Dosierung zum Erlie-
gen bringen. Sie konnen bei unsachgemifiem Um-
gang mit z.B. Desinfektionsmitteln in Substrate aus
der Nahrungs- und Kosmetikproduktion gelangen.
Beispielsweise konnen Antibiotika in Fermentations-
riickstdnden aus der Produktion von Antibiotika und
in tierischen Ausscheidungen enthalten sein.

Schadstoffe, die die Verwertbarkeit der Girprodukte
beeintrichtigen, sind z.B.

¢ Schwermetalle und
 organische Schadstoffe.

Dabei ist aber zu beachten, dass verschiedene
Schwermetalle (u.a. Fe, Ni, Co, Se) zu den fiir die an-
aerobe Biozonose essentiellen Spurenelementen zéh-
len. In hohen Konzentrationen verursachen aber alle
Schwermetalle Prozessstorungen.

Durch die Bildung schwer loslicher Sulfide stehen
die prozessrelevanten, biochemisch wirksamen
Schwermetallkonzentrationen in direkter Wechsel-
wirkung zu den Schwefel-/Schwefelwasserstoffkon-
zentrationen in anaeroben Prozessen. Die resultieren-
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gies between CSB and calorific value, it should be
noted that the thermal and biochemical utilisation of
various classes of organic substances (e.g. lignin,
synthetics, timber) are not always proportional to
each other.

4.2.3 Interferents

Interferents in substrates used for fermentation are
substances which interfere with the process, the tech-
nology or the fermentation product quality. Interfer-
ents occur predominantly in mixtures of solids which
are used as substrates for fermentation. Interferents
include, for example,

* heavy materials (such as sand, stones, glass, metal
parts, bones) and

e light materials (such as plastics, wood and
leather).

The type and amount of interferents in the fermenta-
tion substrate are basic factors in the selection of the
fermentation procedure and the preparation method.

4.2.4 Pollutants

Pollutants which inhibit the fermentation process in-
clude biotoxic substances such as

e disinfectants,
¢ biocides,

e antibiotics, and
¢ surfactants.

Biotoxic substances can disrupt the fermentation
process, and at high enough doses can even stop it en-
tirely. If (e.g.) disinfectants are not used correctly,
pollutants can get into substrates from foodstuffs and
cosmetics production. For example, antibiotics may
be found in digestates from the manufacture of anti-
biotics and in animal excretory products.

Pollutants which can impair the utilisation of the fer-
mentation products include

* heavy metals and
* organic pollutants.

It should be noted, however, that a variety of heavy
metals (including inter alia Fe, Ni, Co, Se) are among
the trace elements that are essential for anaerobic bio-
coenosis. In high concentrations, however, all heavy
metals interfere with the process.

Due to the formation of poorly soluble sulphides, the
process-relevant, biochemically active heavy metal
concentrations interact directly with the sulphur/hy-
drogen sulphide concentrations in anaerobic proc-
esses. The resulting bioavailable heavy metals con-
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den bioverfiigbaren Schwermetallgehalte sind nor-
malerweise fiir den Biogasprozess unschédlich.

Durch den biologischen Abbau steigt die Schwerme-
tallkonzentration, bezogen auf die Trockenmasse, an.
Gleiches gilt fiir die organischen Schadstoffe, wenn
sie nicht anaerob abgebaut werden. Der Gehalt an
Schwermetallen in Gérprodukten ist dann von Be-
deutung, wenn die Gérprodukte z.B. als Diinger land-
wirtschaftlich verwertet werden sollen. Die zuléssi-
gen Schwermetallgrenzwerte regeln die Bioabfall-,
die Klédrschlamm- und die Diingemittelverordnung
(DUMV).

4.2.5 Hygiene

Substrate zur Vergidrung konnen hygienisch bedenk-
lich sein. Dies trifft u.a. auf tierische Nebenprodukte
(z.B. Gille, Mist), Klidrschlamm, Abfille aus
Schlachtbetrieben und Speisereste aus Gaststétten
und GroBkiichen zu. In derartigen Gérsubstraten kon-
nen Parasiten, Viren und andere Krankheitserreger
enthalten sein. Bei der Verarbeitung hygienisch be-
denklicher Substrate sind deshalb besondere Vorkeh-
rungen zur Vermeidung der Verbreitung pathogener
Keime zu treffen, auch wenn durch den Gérprozess
eine weitgehende Reduzierung pathogener Keime im
Substrat stattfindet (sie ist bei thermophiler Vergi-
rung (ca. 55 °C) besonders ausgeprigt). Diese Vor-
kehrungen betreffen bauliche und organisatorische
MaBnahmen in den Biogasanlagen sowie die Pro-
zessfithrung und -dokumentation selbst. Auch sind
die EU-Hygieneverordnung (EG 852/2004) und Tier-
nebenprodukteverordnung (EG 1069/2009) zu be-
riicksichtigen.

4.2.6 Vergarbarkeit

Die Vergirbarkeit von Substraten ist abhingig von
der Konsistenz und der Zusammensetzung des Subst-
rats sowie von gegebenenfalls enthaltenen biotoxi-
schen Inhaltsstoffen (z.B. Biozide, Antibiotika). Un-
terschieden werden

* ohne FEinschrinkung vergédrbare Substrate (z.B.
Alkohole, Glycerin),

* nach mechanischer Aufbereitung und Homogeni-
sierung vergirbare Substrate (z.B. Bioabfille aus
Haushalten, nachwachsende Rohstoffe wie u.a.
Maissilage),

* nach chemischer oder physikalischer Aufberei-
tung vergidrbare Substrate, bei denen z.B. durch
pH-Wert-Anderung toxische Bestandteile zerstort
werden miissen oder das Substrat durch chemi-
schen oder biochemischen Aufschluss erst fiir die
Vergirung verfiigbar wird,

* bedingt vergédrbare Substrate, die erst in Verdiin-
nung oder Mischung mit anderen Substraten ver-
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tents are usually harmless to the biogas process.

Biological breakdown causes the heavy metal con-
centration as a percentage of the dry mass to rise. The
same is true of the organic pollutants, where they are
not broken down anaerobically. The heavy metal con-
tent in fermentation products is important where they
are to be used agriculturally as e.g. fertiliser. The per-
missible heavy metal limits are regulated by the Bio-
waste Ordinance, the Sewage Sludge Ordinance and
the Fertiliser Ordinance (DiMV).

4.2.5 Hygiene

There may be hygiene-related concerns associated
with some fermentation substrates. These include in-
ter alia animal by-products (such as e.g. semi-liquid
manure or dung), sewage sludge, waste from slaugh-
terhouses, and food waste from restaurants and can-
teens. Such fermentation substrates may contain par-
asites, viruses or other pathogens. When substrates
associated with health issues are processed, special
precautions will therefore be needed in order to pre-
vent the transmission or dispersal of pathogens, even
though the fermentation process itself decreases con-
siderably the number of pathogens in the substrate
(this is particularly marked in the case of thermophilic
fermentation, at ca. 55 °C). These precautions apply
to structural and organisational measures at the biogas
plants and also to process management and documen-
tation. The EU’s Hygiene Regulation (EC 852/2004)
and Animal By-Products Regulation (EC 1069/2009)
should also be taken into consideration.

4.2.6 Fermentability

The fermentability of substrates depends on the con-
sistency and the composition of the substrate as well
as on any biotoxic substances they may contain such
as biocides and antibiotics. We may distinguish:

* unqualifiedly fermentable substrates such as alco-
hols or glycerin, for example,

* substrates which are fermentable following me-
chanical preparation and homogenisation (e.g. do-
mestic biowaste, renewable raw materials such as
inter alia maize silage),

* substrates which are fermentable following chem-
ical or physical preparation in which, for example,
toxic components must be destroyed by pH value
change or where the substrate becomes available
for fermenting only once it has been chemically or
biochemically pulped,

* substrates which are fermentable with qualifica-
tions, such as having to be mixed with or diluted
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gérbar sind, weil sie z.B. einen hohen Stickstoff-
oder Schwefelgehalt aufweisen und dadurch bei
Monovergidrung eine Produkthemmung zu erwar-
ten ist.

Informationen zur Vergirbarkeit einer Vielzahl von
Substraten befinden sich im KTBL-Heft 88 [25] und
im KTBL-Arbeitspapier 249 [18].

4.2.7 Biogasausbeute und -qualitat

Die Biogasausbeute ist die Biogasmenge, gemessen
bei Normbedingungen (273 K, 1013 hPa; vergleiche
Abschnitt 7.3), die z.B. je kg Frischmasse des Subst-
rats erzeugt wird. Die Biogasausbeute eines Substrats
ist im Wesentlichen vom Gehalt an organischen Ver-
bindungen (u.a. Fette, Eiweill, Kohlenhydrate) ab-
hingig, die unter anaeroben Bedingungen biologisch
abbaubar sind.

Die Biogasausbeute von Substraten kann von weni-
gen Litern bis zu mehr als 1000 { je kg Substrat betra-
gen. Spezifisch sehr hohe Biogasertrige weisen bei-
spielsweise Substrate wie konzentrierte Flotatfette
oder Glycerin aus der Biodieselherstellung auf. Der
zu erwartende Biogasertrag ist bei der Dosierung von
Substrat in Gérversuchen besonders zu beachten.

Die Biogaszusammensetzung ist von der stofflichen
Zusammensetzung des Substrats und den Prozesspa-
rametern der Vergirung abhingig. Ublicherweise
werden fiir das enthaltene Methanvolumen Werte
zwischen 50 % und 80 % gemessen.

Bei einem hohen pH-Wert im Géirmedium bleibt ein
relativ hoher Anteil an Kohlenstoffdioxid und
Schwefelwasserstoff im Gidrmedium gelost. Daher
wird bei einem hohen pH-Wert ein vergleichsweise
hoher Methangehalt im Biogas gemessen.

Neben dem wertgebenden Hauptbestandteil Methan
und dem Begleitgas Kohlenstoffdioxid sind im Bio-
gas weitere Begleitgase in unterschiedlichen Konzen-
trationen enthalten. Beispielsweise enthilt das Bio-
gas unter den im Biogasreaktor herrschenden Bedin-
gungen erhebliche Mengen an Wasserdampf. Des-
halb sind die Gastemperatur und insbesondere der
Wasserdampfgehalt z. B. bei der Bemessung von Bio-
gasleitungen zu beachten.

Als Begleitgase in geringer Konzentration sind Was-
serstoff, Schwefelwasserstoff, Ammoniak und di-
verse Spurengase im Biogas enthalten. Die Schad-
gase Schwefelwasserstoff und Ammoniak stammen
aus dem Proteinabbau und miissen besonders beach-
tet werden (z.B. Bildung von Schwefeldioxid und
Stickstoffoxid). Zu Problemen bei der Verwertung
des Biogases in Motoren kann es auch kommen,
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by other substrates before becoming fermentable.
This is due to them having, for example, a high ni-
trogen or sulphur content and feedback inhibition
thus being expected with mono-fermentation.

Information about the fermentability of a wide vari-
ety of substrates may be found in KTBL-booklet 88
[25] and in Working Paper No. 249 [18].

4.2.7 Biogas yield and quality

The biogas yield is the quantity of biogas, measured
under standard conditions (273 K, 1013 hPa; cf. Sec-
tion 7.3), which is, for example, generated with each
kilogram of substrate fresh mass. The biogas yield of
a substrate basically depends on the content of or-
ganic compounds (including fats, protein, carbohy-
drates) which are biologically degradable under
anaerobic conditions.

The biogas yield of substrates may range from a few
litres to more than 1000 litres per kilogram of sub-
strate. Specifically very high biogas yields are ob-
tained, for example, with substrates such as concen-
trated flotate fats or glycerin from biodiesel produc-
tion. Particular attention must be paid to the expected
biogas yield when dosing substrate in fermentation
trials.

The composition of the biogas depends on the mate-
rial composition of the substrate and the process pa-
rameters of the fermentation. The measured values of
the methane content are usually between 50 % and
80 % by volume.

In the case of a high pH value in the fermentation me-
dium, a relatively high proportion of carbon dioxide
and hydrogen sulphide will remain dissolved in the
fermentation medium. For this reason with a high pH
value, a comparatively high methane content will be
measured in the biogas.

In addition to the valuable primary constituent meth-
ane and the secondary gas carbon dioxide, the biogas
will contain other secondary gases in different con-
centrations. For example, under the conditions pre-
vailing in the biogas reactor, the biogas contains con-
siderable quantities of water vapour. Therefore, the
gas temperature and especially the water vapour con-
tent must be taken into account when, for example,
dimensioning biogas pipework.

Secondary gases at low concentrations include hy-
drogen, hydrogen sulphide, ammonia and various
trace gases. The noxious gases hydrogen sulphide
and ammonia originate in protein breakdown and
particular attention must be paid to them (e.g. forma-
tion of sulphur dioxide and nitrogen dioxide). Prob-
lems can also arise in utilisation of the biogas in en-
gines if the substrates contain volatile organosilicon
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wenn z.B. fliichtige siliziumorganische Verbindun-
gen in den Substraten enthalten sind. Diese konnen
zur Zerstorung der Motoren fiihren. Siliziumorgani-
sche Stoffe konnen in Substraten aus der Kosmetikin-
dustrie enthalten sein und/oder iiber Prozesshilfsmit-
tel (z.B. Entschdaumer) zugefiihrt werden.

4.2.8 Juristische Eingruppierung

Die Substrate zur Vergdrung konnen nach juristi-
schen Gesichtspunkten eingruppiert werden in

* Abfille und Nebenprodukte,
e Abwisser,

* Wirtschaftsdiinger und

¢ nachwachsende Rohstoffe.

Abfille unterliegen dem Kreislaufwirtschaftsgesetz
(Kr'WGQG). Daraus resultieren umfangreiche Anforde-
rungen an die Vergédrungstechnologie, die Organisa-
tion von Betrieben, die Abfille vergiren, und an die
Uberwachung der Qualitit der Girprodukte und de-
ren Verwertung. Diese Anforderungen sind u.a. in
den folgenden Regelwerken definiert:

* EG-Lebensmittelhygieneverordnung
(EG 852/2004),

* Tiernebenprodukteverordnung (EG 1069/2009),

* Bioabfallverordnung (BioAbfV),

* Klidrschlammverordnung (AbfKlirV),

¢ Diingemittelverordnung (DiMV),

* Bundesimmissionsschutzgesetz (BImSchG) und

* Bundesimmissionsschutzverordnungen
(z.B. 4. BImSchV).

Abwisser unterliegen dem Wasserrecht. Biogasanla-
gen zur Vergidrung von Abwissern sind in der Regel
Bestandteile von betrieblichen Abwasseranlagen. Je-
doch unterliegen Abwisser, die in Biogasanlagen
vorbehandelt werden, keinen speziellen substratbe-
zogenen Regelungen, wie dies im Abfallbereich der
Fall ist.

4.3 Feste Substrate

Unter festen Substraten sind solche zu verstehen, die
iiblicherweise als Haufwerke gelagert werden kon-
nen. Der durchschnittliche Massengehalt an Wasser
in diesen festen Substraten betridgt in der Regel unter
70%. Durch den biologischen Abbau der organi-
schen Substanz reduziert sich der Trockenmassege-
halt der Substrate. Das feste Substrat wird folglich
durch die Vergédrung diinnfliissiger und homogener.
Feste Substrate konnen homogen oder heterogen zu-
sammengesetzt sein.
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compounds, for example. These may cause perma-
nent damage to engines. Organosilicon substances
can be present in substrates from the cosmetics indus-
try or be input via process additives (e.g. defoaming
agents).

4.2.8 Legal classification

Substrates for fermentation can be classified on the
basis of legal considerations into

* waste and by-products,

* wastewater,

* farmyard manure, and

* renewable raw materials.

Waste is regulated by the German Recycling Man-
agement Act (KrWG), which lays down a wide range
of requirements relating to fermentation technology,
to the organisation of companies involved in ferment-
ing waste, and to the monitoring of the quality of fer-
mentation products and their utilisation. These re-
quirements are defined inter alia in the following reg-
ulatory instruments:

* EC Hygiene of foodstuffs Regulation
(EU 852/2004)

* Animal By-Products Regulation
(EC 1069/2009)

¢ Biowaste ordinance (BioAbfV)

* Sewage sludge ordinance (AbfKlirV)

¢ Fertiliser ordinance (DiMYV)

* Federal Immission Safety Act (BImSchG)

* Federal Immission Safety ordinances
(e.g. 4. BImSchV)

Wastewater is regulated by water legislation. Biogas
installations used for the fermentation of wastewater
usually form part of sewage treatment plants. How-
ever, wastewater pre-treated in biogas installations is
not governed by any special substrate-related regula-
tions, as is the case in the waste-processing sector.

4.3 Solid substrates

Solid substrates are those that can normally be stored
in heaps. As a general rule, the average water content
of these solid substrates is less than 70 % by mass.
Biological degradation of the organic substance
causes a reduction in the dry matter content of the
substrates. Consequently, due to the fermentation the
solid substrate becomes more runny and homogene-
ous. Solid substrates may have homogeneous or het-
erogeneous composition.
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4.3.1 Homogene feste Substrate

Homogene feste Substrate sind z.B. nachwachsende
Rohstoffe, Silage, Futtermittelabfille aus der Land-
wirtschaft oder Monochargen aus der Nahrungsmit-
telproduktion. Derartige Substrate sind gekennzeich-
net durch eine einheitliche stoffliche Zusammenset-
zung, eine definierte und weitgehend homogene
Korngrofenverteilung und die weitgehende Abwe-
senheit von Storstoffen.

4.3.2 Inhomogene feste Substrate

Inhomogene feste Substrate sind z.B. Bioabfille aus
Haushalten, organische Abfille von Verbraucher-
mirkten, die organische Fraktion in Siedlungsabfil-
len oder auch Stallmist. Sie sind gekennzeichnet
durch eine heterogene stoffliche Zusammensetzung,
eine undefinierte KorngroBenverteilung und gegebe-
nenfalls einen nennenswerten Storstoffgehalt.

4.3.3 Aufbereitung

Feste Substrate konnen aufbereitet werden; dies wird
nachfolgend diskutiert (vgl. z.B. Merkblatt ATV-
DVWK M 372). Grundsitzlich sind alle Aufberei-
tungsschritte zu dokumentieren und eine Verdnderung
der Probe in der Bilanzierung zu beriicksichtigen.

4.3.3.1 Abtrennung von Stérstoffen

Storstoffe in Substraten zur Vergirung konnen in
Schwer- und Leichtstoffe unterteilt werden. Sie wer-
den, wenn notig, vor der Vergdrung manuell, mecha-
nisch oder hydromechanisch aus dem Substrat abge-
trennt.

Inerte Schwerstoffe konnen in den Vergéirungsanla-
gen zum Verlust von Reaktorvolumen (z.B. Versan-
dung von Behiltern), zur Verstopfung von Rohrlei-
tungen und zu einem erhohten Verschleifl an Zerklei-
nerungsaggregaten, Rithrwerken und Pumpen fiihren.
Schwerstoffe konnen z.B. durch Sedimentation aus
den Substraten abgetrennt werden.

Leichtstoffe konnen in Behiltern und Reaktoren zu
unerwiinschten Schwimmdecken, Zopfen an Riihr-
werken und zu Verstopfungen von Rohrleitungen
fiihren. Leichtstoffe konnen manuell durch Sortie-
rung oder automatisch durch eine nassmechanische
Aufbereitung mit Siebung aus den Gérsubstraten ab-
getrennt werden.

4.3.3.2 Abtrennung von Schadstoffen

Zur Abtrennung von Schadstoffen aus Substraten be-
stehen bisher keine erprobten Verfahren. Zur Vermei-
dung erhohter Schadstoffgehalte in den Gérproduk-
ten muss daher im Allgemeinen nur darauf geachtet
werden, ausschlieBlich Substrate mit geringen
Schadstoffkonzentrationen einzusetzen.
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4.3.1 Homogeneous solid substrates

Homogeneous solid substrates include, for example,
renewable raw materials, silage, fodder waste in agri-
culture, and pre-sorted waste from foodstuffs produc-
tion. Such substrates are characterised by their uni-
form material composition, a defined and mostly ho-
mogeneous grain size distribution and a near-absence
of interferents.

4.3.2 Inhomogeneous solid substrates

Inhomogeneous solid substrates include, for exam-
ple, biowaste from households, organic waste from
shopping centres, the organic fraction in residential
waste, and even stable manure. They are character-
ised by a heterogeneous material composition, an un-
defined grain size distribution and in some cases a
considerable interferents content.

4.3.3 Preparation

Solid substrates may undergo preparation processes,
as discussed below (cf. e.g. datasheet ATV-DVWK
M 372). All preparation stages should be docu-
mented and changes in the sample taken into account
in the balancing.

4.3.3.1 Separation of interferents

Interferents in substrates for fermentation can be di-
vided into heavy and light substances. They are, if
necessary, separated manually, mechanically or hy-
dromechanically from the substrate before fermenta-
tion.

In the fermentation installations, inert interferents
can result in loss of reactor volume (e.g. tanks sand-
ing up), in pipe blockages and in increased wear in
comminution units, mixers and pumps. Heavy sub-
stances can be separated from the substrates, e.g. by
sedimentation.

In tanks and reactors, light substances can result in
unwanted scum layers, “rags” in mixers, and pipe
blockages. Light substances can be separated from
the fermentation substrates manually by sorting or
automatically by a wet mechanical preparation facil-
ity with sieving.

4.3.3.2 Separation of pollutants

So far no tried and tested procedure is available for
separating out the pollutants in substrates. For this
reason, if higher levels of pollutant content are to be
prevented in fermentation products, it is only neces-
sary to ensure that solely substrates with a low con-
centration of pollutants are used.
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Bei der Auswahl der Substrate ist zu beriicksichtigen,
dass durch den Abbau der organischen Substanz bei
der Vergirung die absolute Schadstoffmenge in der
Regel gleich bleibt, das heif}t, die trockenmassebezo-
genen Konzentrationen steigen entsprechend dem
Abbau der organischen Substanz an. Dies ist insbe-
sondere bei den Schwermetallgehalten zu beachten.

4.3.3.3 Homogenisierung und Aufschluss

Fiir feste Substrate kann neben der Storstoffabtren-
nung eine weitergehende Aufbereitung vor der ei-
gentlichen Vergidrung erforderlich sein. Eine derar-
tige Aufbereitung hat das Ziel, das Substrat in eine
homogene, optimal bioverfiigbare und ohne techni-
sche Probleme vergidrbare Form zu iiberfiihren. Die
hierzu einsetzbaren Verfahren sind arbeits- und ener-
gieintensiv, sodass vorher eine entsprechende Kos-
ten-Nutzen-Analyse durchzufiihren ist. Die Aufbe-
reitung kann z.B. folgende Verfahrensschritte bein-
halten:

e Zerkleinerung,

* Homogenisierung,

* mechanische Auflésung oder Suspendierung,
e Verdiinnung (z.B. mit Gérprodukt) und

e chemischer, biochemischer oder thermischer Auf-
schluss.

4.4 Pastose und stichfeste Substrate

Substrate von pastdser bis stichfester Konsistenz sind
in der Regel homogen und frei von Storstoffen. Pas-
tose Substrate sind hidufig mit geeigneter Technik
pumpfihig, miissen vor der Vergidrung jedoch aufbe-
reitet werden (das heifit in der Regel verdiinnt). Als
pastose Substrate fallen z.B. Produktionsabfille aus
der Nahrungsmittelindustrie (z.B. Mayonnaise), der
Lederverarbeitung (z.B. Leimleder) oder der Kosme-
tikindustrie (z.B. Hautcreme), hdufig in verpackter
Form, an.

Derartige Substrate miissen iiblicherweise mit Gér-
medium verdiinnt werden, damit sie homogen in die
Girsuspension eingeriihrt werden konnen. Fetthal-
tige pastdse Substrate konnen in Verbindung mit fa-
serigen Substraten oder Gérmedien zur Bildung sehr
kompakter Schwimmdecken fiihren.

Pastose und stichfeste Substrate werden als Zusatz-
substrat in Co-Vergirungsanlagen eingesetzt. Durch
den Abbau der organischen Substanz bei der Vergi-
rung verfliissigen sie sich.

4.5 Fliussige Substrate

Die bedeutendsten fliissigen Substrate fiir die Mono-
vergirung sind neben Fliissigmist organisch belastete
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When selecting the substrates, it is necessary to take
into consideration that the degradation of the organic
substance during fermentation will not, as a rule, alter
the absolute amount of pollutants, i.e. the concentra-
tions measured in terms of dry mass increase corre-
spondingly as degradation of the organic substance
proceeds. Particular attention should be paid in this
regard to the heavy metal content.

4.3.3.3 Homogenisation and pulping

In addition to the separation of interferents, solid sub-
strates may also require more extensive preparation
before the fermentation process itself. One prepara-
tory process of this kind aims at making the substrate
into a homogeneous, optimally bioavailable form
which will ferment without technical problems. The
corresponding procedures require a great deal of la-
bour and energy which means that a cost-benefits
analysis should be made first. Preparation may, for
example, include the following process steps:

* size-reduction

* homogenisation

* mechanical disintegration or suspension

¢ dilution, for example with fermentation product
* chemical, biochemical or thermal pulping

4.4 Paste-like and spadeable substrates

Usually, substrates of paste-like and spadeable con-
sistency are homogeneous and free of interferents.
Paste-like substrates can frequently be pumped using
suitable technology, but need to be prepared for fer-
mentation (usually this means being diluted). Paste-
like substrates include, for example, production
waste from the foodstuffs industry (mayonnaise, for
example), from leather processing (hide shavings, for
example) or from the cosmetics industry (skin cream,
for example), often in packaged form.

Such substrates normally need to be diluted with fer-
mentation medium so that they can be stirred homo-
geneously into the fermentation suspension. Paste-
like substrates containing fats may combine with fi-
brous substrates or fermentation media to form very
compact layers of scum.

Paste-like and spadeable substrates are used as an ad-
ditional substrate in co-fermentation installations.
The degradation of the organic substance during fer-
mentation causes spadeable and paste-like substrates
to become free-flowing.

4.5 Liquid substrates

The most important liquid substrates for mono-fer-
mentation, apart from liquid manure, are organically
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Abwisser und Klirschlimme. Als fliissige Zusatz-
substrate zur Co-Vergirung haben Fettsduren, Glyce-
rin aus der Biodieselproduktion und Alkohole eine
gewisse Bedeutung. Derartige fliissige Substrate ent-
halten in der Regel keine Storstoffe. Die Handhabung
der fliissigen Substrate ist im Vergleich zu festen und
pastdsen oder stichfesten Substraten einfach.

Eine Aufbereitung fliissiger Substrate ist in der Regel
nicht erforderlich. In Einzelfillen, insbesondere bei
der Monovergirung, ist die Zugabe von Néhrstoffen
und Spurenelementen erforderlich.

Fliissige Substrate, insbesondere Giille, werden in
Riihrkesselreaktoren hédufig als Grundsubstrat fiir die
Co-Fermentation eingesetzt. Spezielle fliissige Sub-
strate werden ebenfalls in der Co-Fermentation und
in der Klarschlammfaulung zur Steigerung des Bio-
gasertrags verwendet (Glycerin, Fettsduren). Zur
Vergidrung von Abwissern werden spezielle Reaktor-
systeme mit Biomasseriickhaltung genutzt.

5 Probenahme und Probenaufbereitung

Probenahme, -transport, -konservierung und -aufbe-
reitung sind integrale Bestandteile von Untersuchun-
gen zur Vergédrung organischer Stoffe und bestimmen
malgeblich die Qualitiit der Ergebnisse.

Eine detailliert festgelegte, alle Priifgiiter umfassende
einheitliche Vorgehensweise zur Probenahme und
-vorbereitung ist dabei nicht moglich; vielmehr muss
ein pragmatischer Ansatz in Abhingigkeit von der
Artdes Priifguts und von der Zielstellung des Gérver-
suchs gefunden werden. Grundlegende Ausfithrun-
gen hierzu findet man u.a. in der Diingemittel-, Pro-
benahme- und Analyseverordnung (DiingM VProbV)
sowie in der Kldrschlammverordnung (AbfKlirV).
Dartiiber hinaus gibt die Anleitung zur ,,Probenahme
von fliissigen Proben in Biogasanlagen* aus dem Me-
thodenbuch des VDLUFA [7] wichtige Hinweise zur
sachgerechten Probenahme.

Nachfolgend werden die wesentlichen Grundregeln
zur Durchfiihrung der Probenahme aus unterschiedli-
chen Stoffen, die zur sachgerechten Probenahme er-
forderliche technische Ausriistung und die bei der
Dokumentation der Probenahme zu beachtenden
Grundsitze beschrieben. Weiterhin werden Regeln
aufgezeigt, die bei der Konservierung und beim
Transport der entnommenen Proben zur Untersu-
chungsstelle zu beriicksichtigen sind. Schlieflich
werden die erforderlichen Aufbereitungsverfahren
und die zugehorigen Ausriistungen sowie die Doku-
mentation der Aufbereitung dargestellt.

Ziel der Probenahme muss es sein, eine Probe zu ge-
winnen, die zur Ermittlung der fiir die Vergérung cha-

Alle Rechte vorbehalten © Verein Deutscher Ingenieure e.V., Disseldorf 2016

loaded waste-water and sewage sludges. As liquid
additional substrates for co-fermentation, fatty acids,
glycerin from biodiesel production and alcohols have
a certain importance. Liquid substrate do not usually
contain any interferents. In comparison with solid
and paste-like or spadeable substrates, handling lig-
uid substrates is a simple matter.

As arule liquid substrates do not need preparation. In
individual cases, particularly in mono-fermentation,
it may be necessary to add nutrients and trace ele-
ments.

Liquid substrates, and semi-liquid manure in particu-
lar, are frequently used in stirred-tank reactors as the
primary substrate in co-fermentation. Special liquid
substrates are also used in co-fermentation and in
sewage sludge digestion to increase the biogas yield
(glycerin, fatty acids). Special reactor systems with
biomass detention are employed for fermenting
waste-water.

5 Sampling and sample preparation

Sampling, sample transportation and conservation
and sample preparation are integral components of
testing the fermentation of organic materials and exer-
cise a decisive influence on the quality of the results.

It is not possible here to define a comprehensive, de-
tailed standard sampling and preparation procedure
which covers all types of test specimens; instead, a
pragmatic approach needs to be found which will de-
pend on the kind of material being tested and on the
objectives defined for the fermentation test. Thor-
ough discussions can be found in the Manure, Sam-
pling and Analysis Ordinance (DiingMVProbV) and
the Sewage Sludge Ordinance (AbfKlarV). In addi-
tion, the instructions for the sampling of liquid sam-
ples from biogas installations in the VDLUFA meth-
ods manual [7] provide important information on cor-
rect sampling.

Below the main ground rules are presented for carry-
ing out sampling of different substances, the techni-
cal equipment required for proper sampling, and the
basic principles to be observed in documenting sam-
pling. Furthermore, the rules which must be observed
in conservation and when transporting the samples to
the test location will be described. Finally, we will
deal with the necessary preparation procedures and
associated equipment and also with documenting the
preparation stage.

The aim of sampling has to be to obtain a sample
which is largely representative for the purpose of de-
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rakteristischen Merkmale der Grundmenge beziiglich
durchschnittlicher Stoffgehalte und physikalischer
Parameter weitgehend reprisentativ ist. Dazu soll die
nachfolgend beschriebene Vorgehensweise die Vor-
aussetzungen fiir eine hinreichende Aussagefihigkeit
und Vergleichbarkeit von Girversuchen fiir und mit
Praxisanlagen gewihrleisten. Demgegeniiber konnen
spezielle wissenschaftliche Fragestellungen wesent-
lich aufwendigere Probenahmestrategien erforderlich
machen, beispielsweise die Frage nach der Vollstéin-
digkeit der Vergidrung und nach entsprechenden Bi-
lanzen mit erhohten Anforderungen an die Zuverlis-
sigkeit und Vertrauenswiirdigkeit.

Zunichst werden Empfehlungen zu Probenahmestra-
tegie und -verfahren sowie zur Anzahl und GréBe der
zu entnehmenden Einzel-, Misch- und Sammelpro-
ben in Abhingigkeit von Grundmenge, Konsistenz,
Homogenitit gegeben. Es folgen Empfehlungen zur
Herstellung von Teilchen- und Stiickgroenverteilun-
gen in Abhiéngigkeit vom angestrebten Aufschluss
des organischen Stoffs. Eine Konservierung vor dem
Transport der Proben soll sicherstellen, dass bis zum
Beginn des Girversuchs die Aktivititsverluste der
gewonnenen Probe so gering wie moglich gehalten
werden. Mit der Aufbereitung der Probe fiir den Ein-
satz als Substrat im Gérversuch soll erreicht werden,
dass mit einem moglichst geringen Aufbereitungs-
aufwand ein Optimum zwischen den Verhiltnissen
im Bioreaktor in der Praxis und den Moglichkeiten
der Versuchsapparatur erreicht wird.

5.1 Randbedingungen

Die Randbedingungen erstrecken sich auf Probe-
nahme, Konservierung, Transport und Aufbereitung
von zur Vergédrung vorgesehenen

» flissigen,

* pastdsen bis stichfesten und

e festen

Materialien (Abschnitt 4), die als Substrate in Bio-
gasanlagen insbesondere fiir die energetische Ver-
wertung zum Einsatz kommen. Im Rahmen der Prii-
fung zur Vergidrung dieser Materialien werden Pro-
ben u.a. entnommen aus

* Rohrleitungen,

¢ Behiltern,

* Haufwerken und

¢ Schiittungen.

5.2 Probenahme

Bei der Varianz der Substrate ist von stofflich, rdum-
lich und zeitlich variierenden Eigenschaften auszuge-
hen. Sie sind Abbild ihrer homogenen/inhomogenen
oder heterogenen Merkmalstrukturen, deren Kennt-
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termining the characteristic features of the basic
quantity which are relevant to fermentation in terms
of average substance contents and physical parame-
ters. The procedure described below should, there-
fore, satisfy the requirement that fermentation tests
for installations outside the laboratory be adequately
informative and comparable. In contrast, special sci-
entific investigations may require considerably more
expensive or complex sampling strategies, for exam-
ple those dealing with the completeness of the fer-
mentation and the corresponding balances with
stricter requirements for reliability or credibility.

First recommendations are made regarding the sam-
pling strategy and procedures as well as the number
and size of the subsamples, blended bulk samples and
cumulative samples to be taken as a function of the
basic amount, consistency and homogeneity. This is
followed by recommendations regarding the produc-
tion of particle- and piece-size distributions as a func-
tion of the desired pulping of the organic material.
Conservation before sample transport should ensure
that up until the start of the fermentation trial, the ac-
tivity losses of the obtained sample are kept as low as
possible. Preparation of the sample for use as a sub-
strate in the fermentation trial should ensure that with
the least possible preparatory effort, an optimum is
achieved between conditions in the bioreactor in
practice and the possibilities of the test apparatus.

5.1 Scope

The scope includes the sampling, conservation, trans-
portation and preparation of

* liquid,

* paste-like to spadeable and

¢ solid

materials intended for fermentation (Section 4) which
are used as substrates in biogas installations particu-
larly for the purpose of energy use. As part of testing

fermentation aspects of these materials, among other
things, samples are taken from:

e tanks,

* pipes,

* heaps and
* fills.

5.2 Sampling

Considering the variance of the substrates we may
generally assume that their properties will vary mate-
rially, spatially and temporally. They are a reflection
of their homogeneous/inhomogeneous or heteroge-
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nis fiir die Qualitit der Probenahme von grundsitz-
licher Bedeutung ist.

Wihrend die Forderung nach ,,Reprisentativitidt™ bei
fliissigen Phasen sowie bei einer einzelnen homoge-
nen Feststoffkomponente noch relativ einfach zu er-
fiillen ist, ist bei festen Materialien mit steigender
Heterogenitidt und Inhomogenitéit eine hohe Sach-
kenntnis erforderlich, um zu einer reprisentativen
Probe zu kommen. Die Probenahme muss deshalb
von geschultem, zuverldssigem Fachpersonal geplant
und durchgefiihrt werden, das tiber praktische Erfah-
rung verfiigt und mit der Problemstellung vertraut ist.
Die erforderliche Sachkunde ist durch entsprechende
Schulungen sicherzustellen. Bereits im Vorfeld soll-
ten die erforderlichen MaBnahmen fiir Konservie-
rung und Transport vom Beginn der Probenahme bis
zum Girversuch festgelegt werden und das jeweilige
Vergarungslabor in die Probenahmeplanung einbezo-
gen werden, um eine qualititsgesicherte Durchfiih-
rung der Arbeiten zu gewihrleisten. Den prinzipiel-
len Ablauf zeigt Bild 1.

5.2.1 Planung

Im Vorfeld der Probenahme sind Fragen zu beant-
worten zu

e Ziel und Anlass der Untersuchung,

¢ Herkunft des Materials,

* erwartetem Stoffspektrum,

e Ortlichen und zeitlichen Schwankungen in der
Verteilung des Stoffbestands,

e zu bestimmenden Parametern und

* erforderlichen Arbeitsschutzmalinahmen.

Fiir die spitere Probenahme und die Ausfertigung des
Probenahmeprotokolls ,,vor Ort* ist es notwendig,
dass — soweit moglich — Gesichtspunkte zu Art, Um-

fang und Durchfiihrung bereits vor Beginn der Probe-
nahme festgelegt werden:

 Ortliche Gegebenheiten fiir die Probenahme
(z.B. Behilter, Rohre, Haufwerke)

* Konsistenz-/Homogenitéts-Ansprache der Grund-
menge

e Bestimmung des Volumens/der Masse

* Korn-/Komponenten-/Stiickgrof3e, Stiickigkeit
(Form) (gegebenenfalls Zerkleinerung)

* Festlegung der zu beurteilenden Grundmenge

* Festlegung der Anzahl an Einzel-, Misch- und
Sammelproben

+ gegebenenfalls Anderung/Erginzung der Probe-
nahmestrategie

¢ Probenahmeverfahren

* Methoden der Probenahme (z.B. systematische,
geschichtete, zufillige)
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neous feature structures, a knowledge of which is of
fundamental importance to the quality of sampling.

Although it is still a relatively simple matter to satisfy
the requirement for “representativeness” in the case
of liquid phases and of some homogeneous compo-
nents of solids, solid materials with increasing heter-
ogeneity and inhomogeneity call for a high level of
technical knowledge before a representative speci-
men can be arrived at. For this reason, sampling must
be planned and carried out by trained, reliable techni-
cal specialists who have the corresponding practical
experience and who are familiar with the nature of the
problem. The specialist knowledge required should
be secured by the corresponding training courses. At
an early stage the measures required for conservation
and transportation, from the start of sampling until
the fermentation trial, should be defined and the cor-
responding fermentation laboratory should be in-
cluded in sampling planning so as to ensure a quality-
assured performance of the work. The basic proce-
dure is shown in Figure 1.

5.2.1 Planning

In the stage preliminary to sampling, questions
should be answered regarding:

* objective of and reason for testing

* origin of the material

* material spectrum expected

* local and temporal fluctuations in the distribution
of the stock of material

* parameters to be defined

e occupational safety and health measures required

For the subsequent sampling and filling out of the
sampling record “on the spot” it will be necessary —

as far as possible — to define aspects relating to type,
scope and performance even before sampling begins:

* local conditions relating to sampling
(for example, tanks, pipes, heaped material)

* examination of the consistency/homogeneity of
the basic quantity

¢ determination of the volume/the mass

* grain size or component size, chunkiness (shape)
(if applicable, size reduction)

* definition of the basic quantity to be evaluated

¢ definition of the number of subsamples, blended
bulk samples and cumulative samples

* if applicable, any modification or addition to the
sampling strategy

e sampling procedure

* sampling methods (for example, systematic,
stratified, random)
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Veranlassung/Zielsetzung

commissioning/objectives

!

'

Planung der Probenahme

Ziel, Anlass, Materialherkuntft,
Probenahmeort,
erwartetes Stoffspektrum, Arbeitsschutz,
Probenahmeverfahren und -technik

sampling planning

objective, reason, origin of material,
sampling location, material spectrum expected,
occupational health and safety,
sampling procedures and equipment

'

'

Charakterisierung der Grundmengen

z.B. Festlegung der Probenahmegruppe,
GroBe und Art der Grundmenge,
Bestimmung des Prifvolumens,

Probenahmetechnik

characteriazation of basic quantities

for example, definition fo sampling group,
size and type of basic quantity,
determination of testing volume,
sampling technology

'

'

Durchfiihrung der Probenahme

z.B. Organoleptische Ansprache,
Ermittlung GroéBtkorn/Komponenten,
Prazisierung des Probenahmeplans,

Entnahme von Einzel-, Misch- und Sammelproben,
Probenverjiingung ,Vor-Ort*

sampling execution

for example, organoleptic examination,
determination of largest grain size and components,
specifying the sampling plan, taking subsamples,
composite samples and cumulative samples,
sample reduction on the spot

'

'

Probenahmeprotokoll

sampling record

'

'

Konservierung
Transport

conservation
transportation

!

!

Ubergabe zur Aufbereitung/
Vergarung

passing on to preparation/
fermentation

Bild 1. Ablauf der Probenahme

Probenahmetechnik

Erginzung/Bestitigung der Parameterauswahl

Verjlingung zur Laborprobe
Konservierung

Figure 1. Sampling sequence

sampling equipment

additions to or confirmation of selection of
parameters

reduction down to the laboratory sample
conservation
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* Verpackung
¢ Versand

Bei der Probenahme sind die Arbeitsschutzvorgaben
fir den Probenehmer zu beachten. Beispielsweise
konnen im Verlauf der Arbeiten auch Schadstoffe
freigesetzt werden. Deshalb kénnen technische, orga-
nisatorische und personliche Schutzmafnahmen er-
forderlich werden, um Gesundheitsgefihrdungen und
Unfallgefahren zu minimieren. Die jeweils geltenden
Arbeitsschutzrichtlinien und Unfallverhiitungsvor-
schriften sind zu beachten.

Die Probenahme muss in einem Probenahmeproto-
koll in geeigneter Weise dokumentiert werden. Die
Dokumentation sollte standardisiert erfolgen; das
heifit gleiche Merkmale miissen auch von unter-
schiedlichen Bearbeitern gleich beschrieben werden.
Das Probenahmeprotokoll dient dem Probenehmer
gleichermafen als Planungsunterlage, als Merkliste
und als Nachweis fiir sein sachgerechtes Vorgehen.

Grundsitzlich sollen nur saubere Probenahmegerite
und Transportgefide aus solchen Materialien ver-
wendet werden, die eine Beeinflussung des Gérguts
weitgehend ausschlieen (z.B. PE-Kunststoff, Glas,
Edelstahl). Das befiillte Probengefif} ist mit einem
wasserfesten Etikett zu versehen, das eindeutige Zu-
ordnungskriterien enthélt (u.a. Projekt-Nr., Art der
Probe, Datum und Ort der Probenahme, Name des
Probenehmers, Name des Auftraggebers).

Ein Probenahmeprotokoll mit zugehdriger Proben-
liste ist in Anhang A und Anhang B exemplarisch
dargestellt.

5.2.2 Durchfiihrung

Die Grundmengen der zu beprobenden Materialien
fallen in unterschiedlicher Konsistenz an; sie konnen
homogen, heterogen oder inhomogen vorliegen. Des-
halb miissen Probenahmestrategie und -verfahren der
moglichen Varianz der Materialzusammensetzung
angepasst werden. Im Hinblick auf iibliche Probe-
nahmemethoden und -techniken und auf den erfor-
derlichen Aufwand ist die Zuordnung zu einer der
folgenden Probenahmegruppen zweckméifig:

* fliissige Materialien (Gruppe 1)
— in Behiltern, Silos
— in Rohrleitungen
* pastose bis stichfeste Materialien (Gruppe 2)
— in Absetzbecken
— als Ablagerungen
* feste Materialien (Gruppe 3)
— als Haufwerke
— als Schiittungen
— als Materialstrome auf Transportbéndern
— als Ablagerungen

Alle Rechte vorbehalten © Verein Deutscher Ingenieure e.V., Disseldorf 2016

* packing
 shipping

During sampling, occupational health and safety reg-
ulations applicable to the person taking samples
should be observed. Pollutants may also be released
during the course of the work, therefore technical, or-
ganisational and personal protective measures may
be required in order to minimise health risks or risks
of injury. The relevant occupational health and safety
regulations and accident prevention regulations
should be observed.

In all cases sampling must be suitably documented in
a sampling record. Documentation should be carried
out in a standardised manner — in other words, the
same features must be described in the same way,
even by different persons. The sampling record
serves the sampler equally as a planning document,
as a checklist and as documented evidence of his ac-
curate action.

Only clean sampling equipment and transportation
containers may be used, and they should be made of
materials which largely exclude any influence on the
fermentation medium (such as polyethylene, glass,
stainless steel). A waterproof label must be affixed to
the filled sample container, showing unique identifi-
cation data (these should include inter alia a project
number, type of sample, date and location of sam-
pling, name of sampler, name of client).

An example of a sampling record and also of the cor-
responding samples list will be found in Annex A and
Annex B respectively.

5.2.2 Execution
The basic quantities of materials to be sampled occur
in different consistencies and may be available in ho-
mogeneous, heterogeneous or inhomogeneous form.
The sampling strategy and procedures must be
adapted to suit the possible variance in material com-
position. As regards normal sampling methods and
techniques and the outlay required for this, it is useful
to classify under one of the following sampling
groups:
* liquid materials (group 1)

— 1n containers, silos

— in pipes
* paste-like to spadeable materials (group 2)

— in sedimentation tanks

— as deposits
* solid materials (group 3)

— as heaped material

— as fills beds

— as material flows on conveyor belts

— as deposits
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* inhomogene Materialien (weitgehend unbekannte
Zusammensetzung) (Gruppe 4)

Um das Probenmaterial einer der Probenahmegrup-
pen zuzuordnen, werden bei unbekannten Materia-
lien unter Beachtung einschlédgiger Arbeitsschutzvor-
schriften aus einer ausreichenden Anzahl gleich gro-
Ber Einzelproben an verschiedenen Stellen oder zu
verschiedenen Zeiten Eigenschaften wie

« Konsistenz und gegebenenfalls ihre Anderung,
+ Anderung in der Farbgebung,

* Anderung in der Korn-/Stiickformverteilung,
 Anderung der Korn-/StiickgroBenverteilung und

* Geruch, Gasentwicklung (vorher gesundheitliche
Unbedenklichkeit iiberpriifen)

durch organoleptisch-sensorische Ansprache be-
stimmt. Bei Uberschneidungen ist das Material nach
ZweckmiBigkeit einer der zutreffenden Gruppen zu-
zuordnen.

Materialien,

e die bei der Sichtkontrolle einen makroskopisch
homogenen Gesamteindruck vermitteln oder

* die aus einem stofflich einheitlichen Material mit
geringem, durch Herkunft belegbaren Fremdanteil
bestehen — wie fliissige und pastose Stoffe,
Stdube, riesel- und schiittfihige Materialien, land-
wirtschaftlich erzeugte Co-Substrate und halm-
gutartige Materialien, aber auch produktionsspe-
zifische Chargen gleicher Herkunft —,

werden fiir die Probenahme als homogene Materia-
lien betrachtet.

Die Materialien konnen aber auch durch Entmi-
schungsvorgiinge als heterogene Gemenge/Hauf-
werke mit variabler Zusammensetzung, Verteilung,
Form und GroBe der Bestandteile vorliegen, wobei
die fiir die Vergirung entscheidenden Merkmalspara-
meter inhomogen verteilt vorkommen konnen und
der Homogenititsgrad material- und merkmalsunab-
hingig ist. Dies fiihrt dazu, dass in einem anfallenden
Material ein Merkmalswert homogen und ein anderer
inhomogen verteilt sein kann.

Wurden die Eigenschaften als homogen, fliissig und
mischbar ermittelt, kann unmittelbar mit der Ent-
nahme der Sammelprobe begonnen werden. Ist je-
doch nach Priifung der Eigenschaften zu erkennen,
dass die zu beprobende Grundmenge aus abgrenzba-
ren Teilchargen besteht, die z.B. Abweichungen in
Grofle, Form, Stoffbestand etc. zeigen, so sind die
Teilchargen abzutrennen. Fiir jede Teilmenge miissen
dann separate Einzel- oder Mischproben entnommen,
getrennt charakterisiert und anschliefend entspre-
chend ihren Anteilen in der Grundmenge und der
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* inhomogeneous materials (of mostly unknown
composition) (group 4)

In order to classify unknown sampled materials under
one of the sampling groups while observing the rele-
vant occupational health and safety regulations, an
adequate number of subsamples of equal size is taken
at different locations or at different times. Properties
such as

* consistency and, if applicable, changes in it,

* changes in coloration,

* changes in grain or piece shape distribution,

* changes in the grain or piece size distribution, and

* odour, gas generation (first check for absence of
health hazards)

are determined by means of an organoleptic (sensory)
examination. In the event of overlaps, the material
should be assigned to that one of the applicable
groups which appears most suitable for the purpose.

Materials

* which under visual inspection give a macroscopi-
cally homogeneous overall impression, or

* which consist of a materially uniform substance
with a small proportion of foreign material whose
origin is also documentable — such as liquid and
paste-like materials, dusts, free-flowing and pour-
able materials, agriculturally produced co-sub-
strates and culm-like materials but also produc-
tion-specific batches of the same origin —

are considered homogeneous materials for the pur-
pose of sampling.

Due to unmixing processes, however, the materials
may take the form of heterogeneous mixtures or
heaped material with the components being of varia-
ble composition, distribution, shape and size. Here
the feature parameters which are of decisive impor-
tance for the fermentation may be distributed inho-
mogeneously and the degree of homogeneity may be
independent of material and features. The result of
this is that in a particular material, one feature value
may be homogeneously distributed while another is
distributed inhomogeneously.

If the properties have been determined as being ho-
mogeneous, liquid and mixable, it will be possible to
start directly with taking the cumulative sample. If,
however, checking the properties reveals that the ba-
sic quantity to be sampled consists of demarcatable
sub-batches which, for example, exhibit noticeable
variations in size, shape, composition and so on,
these should be separated out. For each sub-quantity
it will then be necessary to take separate subsamples
or blended bulk samples, for them to be characterised
separately and then, corresponding to their propor-
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Zielstellung des Gérversuchs zur Sammelprobe ver-
eint werden. Sind keine Teilmengen abgrenzbar, ist
ein sinnvolles, fachlich begriindetes Vorgehen zur
Entnahme von Einzelproben an unterschiedlichen
Stellen der Grundmenge erforderlich.

Die Einzelproben von Gruppe 3 und Gruppe 4 sind
auf einer geeigneten sauberen Unterlage zu sammeln
und anschlieBend gut zu durchmischen. Aus der Mi-
schung wird durch Verjiingen nach dem Vierteilungs-
prinzip die Probemenge auf die fiir den Gérversuch
benotigte Endmenge verjiingt. Dazu breitet man die
gut durchmischte Sammelprobe in Form eines Qua-
drats von gleichméBiger Schichthdhe aus. Durch zwei
diagonale Trennlinien wird das Probematerial in vier
gleiche Teilmengen getrennt. AnschlieBend verwirft
man zwei einander gegeniiberliegende Viertel. Die
beiden verbleibenden Viertel werden wieder sorgfil-
tig gemischt. Der Vorgang ist dann so oft zu wieder-
holen, bis man zu der gewiinschten Endprobe kommt.

5.2.2.1 Flussige Materialien

Vor der Probenahme aus Behéltern muss die Fliissig-
keit mithilfe eines Rithrgerits oder durch Umpumpen
intensiv durchmischt werden. Es soll so lange geriihrt
und gemischt werden, bis auf der gesamten Oberfli-
che keine Schwimmschichten mehr erkennbar und
am Boden keine Absetzschichten zu erwarten sind.
Dabei sind moglichst noch wihrend des Mischvor-
gangs an mehreren Stellen des Behilters in verschie-
denen Tiefen mehrere Teilproben zu entnehmen und
zur Sammelprobe zu vereinen. Die manuelle Probe-
nahme erfolgt dabei am besten mit Tauchflaschen,
Schopfbechern oder Schopfapparaten.

Werden Fliissigkeiten aus Leitungen entnommen,
muss darauf geachtet werden, so dass das zu untersu-
chende Material dem in der Leitung transportierten
Material entspricht. Probenahmestutzen sind daher
vor der Probenahme ausreichend mit der zu untersu-
chenden Fliissigkeit durchzuspiilen, und die Einzel-
proben sind gegebenenfalls zu verschiedenen Zeiten
zu entnehmen.

Mehrere Einzelproben von jeweils ca. 1 { sind bis zu
einer Gesamtmenge in der Grofle des Versuchsreak-
tors — mindestens jedoch von insgesamt 10 { als Sam-
melprobe — zu entnehmen. Fiir Girversuche mit Re-
aktoren unter 10 { ist aus dieser Sammelprobe nach
erneuter guter Durchmischung als Endprobe eine
Teilmenge entsprechend der GroBe des Versuchsge-
fies zu entnehmen.

5.2.2.2 Pastose bis stichfeste Materialien

Ist das Probegut homogen, spielen Art und Ge-
schwindigkeit der Einfiihrung des Probenahmegerits
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tions in the basic quantity or to the objective defined
for the fermentation trial, to be added together to
make up the cumulative sample. If it is not possible to
demarcate any sub-quantities, then a rational, scien-
tifically justified procedure for taking subsamples at
different places in the basic quantity will be need to
be implemented.

Subsamples of group 3 and group 4 should be col-
lected on a suitable, clean surface and then mixed
thoroughly. The sampled quantity is reduced to the fi-
nal quantity required for the fermentation trial by re-
ducing on the quartering principle. To do so, the cu-
mulative sample is mixed thoroughly and spread in
the form of a square of even height. Two cuts at right
angles to each other are made across the sample to di-
vide it into four equal parts. Two diagonally opposite
parts are discarded and the two remaining quarters
are then mixed together thoroughly. This procedure is
repeated until the desired final sample size is reached.

5.2.2.1 Liquid materials

Before sampling from tanks it is necessary to mix the
liquid very thoroughly either with the aid of a mixer/
agitator or by re-pumping. Stirring and mixing should
continue until no scum is visible over the entire sur-
face of the tank and no sediment is to be expected at
the bottom of the tank. Several subsamples should be
taken, if at all possible before mixing is finished, at
several points in the tank and at several depths. These
samples should then be added together to make a cu-
mulative sample. Here the best method of taking sam-
ples manually is to use bottles, scoops or dippers.

If liquids are to be sampled from pipes, care must be
taken that the material being examined is the same as
the material transported in the pipe. For this reason,
glass sampling cylinders must be rinsed thoroughly
with the liquid to be examined before samples are
taken and if necessary the subsamples should be
taken at different times.

Several subsamples, each of about 1 {, are taken until
a total quantity equal to the capacity of the test reactor
(but not less than 10 f) is reached. In the case of fer-
mentation trials using reactors with capacities below
10 {, this cumulative sample should be mixed thor-
oughly once again and a quantity should be taken
from it which corresponds to the size of the test ves-
sel; this will be the final sample.

5.2.2.2 Paste-like to spadeable materials

If the sampling material is homogeneous, the manner
and speed at which the sampling device is introduced
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und die Entnahmetiefe keine Rolle. Wenn aber Unter-
schiede in der Zusammensetzung erfasst werden sol-
len (z.B. Schichtung in Behéltern, Klassierung in Ab-
setzbecken), so ist darauf zu achten, dass wihrend der
Probenahme keine unerwiinschte Durchmischung
eintritt. Um eine représentative Probe von geschich-
tetem Probegut (z.B. abgelagertem Stallmist) zu er-
halten, sind aus unterschiedlichen Tiefen an mehre-
ren Stellen Teilproben zu entnehmen. Hierzu ist das
Probenahmegerit langsam und vorsichtig bis zur ge-
wiinschten Tiefe in den Schlammkorper abzusenken.
Fiir diese Art der Probenahme sind nur Schopfappa-
rate und Schlammstecher verwendbar. Um verschie-
dene Stellen fiir die Entnahme von Teilproben zu-
ginglich zu machen, sind gegebenenfalls Rand- oder
Deckschichten abzutragen.

5.2.2.3 Feste Materialien

In dieser Gruppe werden staubformige bis kornige
und halmgutartige Materialien zusammengefasst, die
bei Sichtkontrolle einen makroskopisch homogenen
Gesamteindruck vermitteln und die aus einem stoff-
lich einheitlichen Material mit einem geringen
Fremdanteil bestehen, der auch durch Herkunft be-
legbar ist.

Bei der Probenahme ist darauf zu achten, dass tat-
sdchlich alle zu untersuchenden Parameter einer ho-
mogenen Verteilung entsprechen und dass durch die
Art der Probenahme diese Verteilung hergestellt wer-
den kann; das heifit, bekannte, durch Transport und
Lagerung an der Gesamtmenge entstandene Entmi-
schungen (z.B. Korngrofle, Feuchte) konnen durch
eine gezielte Probenahme korrigiert werden. Sind
diese Entmischungen nicht bekannt oder kénnen sie
durch organoleptisch-sensorische Ansprache und
Tests nicht eindeutig zugeordnet und durch Probe-
nahme korrigiert werden, sind die Materialien als in-
homogen zu betrachten und den inhomogenen Mate-
rialien (Gruppe 4) zuzuordnen. Die Probenahme
kann aus dem laufenden Materialstrom zu verschie-
denen Zeitpunkten erfolgen oder aus Haufwerken mit
Probenahmegeriten (z.B. Bohrstock, Probenstecher,
Probenahmespeer und Schneckenbohrer, aber auch
Schaufel) erfolgen.

Ausfiihrliche Erlduterungen zur Probenahme aus fes-
ten Materialien befinden sich u.a. im Methodenbuch
der Bundesgiitegemeinschaft Kompost [8], in den
VDLUFA Methodenbiichern Band I1.1 ,,Die Untersu-
chung von Diingemitteln* und Band II.2 ,,Die Unter-
suchung von Sekundirrohstoffdiingern® [13] sowie
in der Verordnung iiber Probenahmeverfahren und
Analysemethoden fiir die amtliche Diingemitteliiber-
wachung (Diingemittel-Probenahme- und Analyse-
verordnung — DiingM VProbV).
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will not matter, nor the depth at which the sample is
taken. However, if differences in composition are to
be detected (such as layering in tanks, grading in set-
tling tanks, for example) it should be ensured that no
unwanted mixing occurs during sampling. To obtain
a representative sample of stratified sampling mate-
rial (such as deposited stable manure), subsamples
should be taken at different depths and locations. To
do so, the sampling device should be lowered slowly
and carefully into the sludge until it reaches the de-
sired depth. Only dippers and sludge borers are suit-
able for this kind of sampling. It may be necessary to
remove surface layers or the like to gain access to dif-
ferent locations for taking subsamples.

5.2.2.3 Solid materials

This group covers materials ranging from dust-like to
grainy and culm-like materials of which visual in-
spection gives a macroscopically homogeneous over-
all impression and which consist of a materially uni-
form substance with a low proportion of foreign mat-
ter whose origin is also known.

Care should be taken when sampling to ensure that all
of the parameters to be investigated have a homoge-
neous distribution and that this distribution can be
achieved through the way sampling is carried out; i.e.
any segregation of the overall quantity which may be
known to occur as the result of transportation or stor-
age (e.g. grain size, moisture content) can be cor-
rected by selective sampling. If the kind of segrega-
tion is not known or cannot be unambiguously iden-
tified by means of organoleptic examination and test-
ing or corrected by sampling, the materials must be
regarded as inhomogeneous and classified under in-
homogeneous materials (group 4). Samples can be
taken from the moving material flow at different
points in time or from heaped material, using sam-
pling devices (e.g. corer, trier or drivepipe, sampling
spear and auger, but also with a spade).

Detailed information on taking samples from solid
materials may be found inter alia in the methodology
handbook issued by the Federal Quality Association
for Compost [8], in the VDLUFA methodology hand-
books vol. II.1 “Examination of fertilisers” & vol. I1.2
“Examination of secondary raw material fertilisers”
[13], and in the Ordinance on Sampling Procedures
and Analytical Methods for Official Fertiliser Moni-
toring (Fertiliser Sampling and Analysis Ordinance —
DiingM VProbV).
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5.2.2.4 Inhomogene Materialien

Dieser Gruppe werden alle Materialien zugeordnet,
deren Zusammensetzung und Verteilung weitgehend
unbekannt sind und die durch organoleptische Beur-
teilung nicht eindeutig einer der drei vorangegange-
nen Gruppen zugeordnet werden konnen. Es handelt
sich beispielsweise um biologischen Abfall zur Ver-
wertung oder um Materialien, deren makroskopische
Homogenitit nicht eindeutig durch eines der oben be-
schriebenen Probenahmeverfahren herstellbar ist
(z.B. frischer Stallmist, gemischte Produktionsab-
fille).

Die Herstellung reprisentativer Proben aus derarti-
gen Materialien ist besonders schwierig und erfordert
in Abhéngigkeit von Material und Untersuchungsziel
ein jeweils differenziertes, auf statistischen Metho-
den begriindetes Herangehen und eine besonders
sorgfiltige Probenahmestrategie und -protokollie-
rung; denn ohne besondere Vorbehandlungen und
-priifungen sind gesicherte Hinweise auf den tatséch-
lichen Stoffgehalt nicht moglich.

Fiir Probenahme, Probenteilungstechniken, gegebe-
nenfalls vorgeschaltete Sortierung und Aufbereitung
wird deshalb eine Vorgehensweise, Bilanzierung und
Dokumentation entsprechend LAGA PN 98 [6] emp-
fohlen, in der in Abhingigkeit von der Art des Mate-
rials unterschiedliche Vorgehensweisen beschrieben
werden.

5.3 Konservierung und Transport

Konservierung und Transport von Proben sollen so
erfolgen, dass bis zu Beginn des Girversuchs mog-
lichst kein Abbau erfolgt. Um zeitlich bedingte che-
mische und physikalische Verdnderungen der Proben
weitgehend auszuschlieBen, sollen Transportgefifie
verwendet werden, die die Einwirkung von Luftsau-
erstoff, Licht, Wirme, Feuchtigkeit und anderer Me-
dien sowie eine Beeinflussung durch das Behilterma-
terial auf das Probenahmegut weitgehend ausschlie-
Ben.

Flissige Endproben sind in ein geeignetes sauberes
und trockenes Transportgefi3 mit einer weiten Ein-
fiillloffnung zu fiillen. Die durch Verjiingen erhalte-
nen Endproben pastoser oder fester/stiickiger Konsis-
tenz konnen auch in stabile Plastikbeutel o.A. gut
verschlossen abgepackt werden.

Die Probe soll kiihl bei Temperaturen um 4 °C trans-
portiert und gelagert werden und moglichst unver-
ziiglich dem Giérversuch zugefiihrt werden. Ist dies
nicht moglich oder sollen Riickstellproben iiber meh-
rere Wochen gebildet werden, so ist die Probe bei ei-
ner Temperatur von —18 °C tiefzufrieren, gefrierzu-
trocknen oder unter Luftabschluss (z.B. Vakuumver-
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5.2.2.4 Inhomogeneous materials

To this group, all materials are assigned whose com-
position and distribution are mostly unknown and
which cannot be readily classified by organoleptic
examination under any of the three groups described
above. These materials could, for example, be biolog-
ical waste for recycling or materials whose macro-
scopic homogeneity cannot be satisfactorily pro-
duced by any of the sampling procedures described
above (such as fresh stable manure or mixed produc-
tion waste).

With this group of materials it is particularly difficult
to obtain representative samples and, depending on
the material and the reason for testing, an approach
appropriate to the individual case and which is also
properly based in statistical methods will be required,
as also a particularly painstaking sampling strategy
and record-taking; since without special pre-treat-
ment and pre-testing, it will not be possible to obtain
well-founded information as to the real make-up of
the material.

For sampling, sample-splitting techniques and, if ap-
plicable, upstream sorting and preparation, we there-
fore recommend procedures, balancing, and docu-
mentation in accordance with LAGA PN 98 [6], in
which various procedures (which depend on the kind
of material) are described.

5.3 Conservation and transportation

Samples should be conserved and transported in such
a way that no degradation occurs before the com-
mencement of fermentation testing. In order to ex-
clude as far as possible time-related chemical and
physical changes in the samples, transportation con-
tainers should be used that as far as possible prevent
the sampled material being affected by atmospheric
oxygen, by light, heat, humidity or by other media or
by being affected by the material of the container it-
self.

Final samples in liquid form should be poured into a
suitable, clean, dry wide-mouthed transportation con-
tainer. Final samples of paste-like or solid/chunky
consistency which have been obtained following
quartering can also be packed in well-sealed sturdy
plastic bags or the like.

The sample should be transported and stored in a cool
state at temperatures around 4 °C and if at all possible
sent without delay to fermentation testing. If this is
not possible or if reference samples are to be taken
over several weeks, the sample should — at a temper-
ature of —18°C — be deep-frozen, freeze-dried or
stored with all air excluded (e.g. vacuum packaging).
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packung) zu lagern. Bei der Lagerung von grof3en
Mengen an z.B. Giille fiir kontinuierliche Versuche
kann eine gekiihlte Lagerung (um 4 °C) die einzig
praktikable Losung sein.

Wichtiger Hinweis

Bei der Gefriertrocknung insbesondere pflanz-
licher Materialien kann es zum Aufschluss kom-
men, der Einfluss auf das Garergebnis hat. Zu-
satzlich kann es zu Verlusten an fllichtigen Be-
standteilen kommen.

5.4 Probenaufbereitung

Eine Probenaufbereitung ist notwendig, wenn die in
der Grundmenge vorliegenden Materialeigenschaf-
ten einen direkten Einsatz im Gérversuch nicht zulas-
sen. Im Allgemeinen handelt es sich dabei um die
Herstellung geeigneter Korngré3en. Im Hinblick auf
die Reprisentativitit der Probenahme kann es auch
sinnvoll sein, die Probenaufbereitung bereits vor der
Verjiingung der Sammelprobe durchzufiihren (Ab-
schnitt 5.2.2.4).

Das Zerkleinerungsverfahren soll mit moglichst ein-
fachen Mitteln gegebenenfalls schon am Ort der Pro-
benahme realisierbar sein. Um die Ergebnisse aus
verschiedenen Gérversuchen vergleichen zu kénnen,
sind vergleichbare Zerkleinerungsbedingungen, etwa
Partikelgroen unter 10 mm, zu schaffen. Entspre-
chend der Apparatur oder einer speziellen Zielstel-
lung des Girversuchs sind Abweichungen von der
Verfahrensweise bei der Zerkleinerung notwendig.
Dabei ist zu beachten, dass eine mit der Probenaufbe-
reitung verbundene VergroBerung der Materialober-
fliche zu einer Verbesserung des anaeroben Abbaus
filhren kann. Folglich beeinflussen das Zerkleine-
rungsverfahren und die dabei erzielte Zusammenset-
zung der Korngrofenverteilung das Girergebnis. Soll
der Giérversuch Aussagen zur Abbaukinetik, also
zum konkreten Girverlauf liefern, muss die Proben-
aufbereitung moglichst weitgehend den spiteren Pra-
xisbedingungen entsprechen.

Art und Weise der Probenaufbereitung sind deshalb
genau in einem Protokoll (Anhang C) zu dokumen-
tieren. Die aufbereitete Probe ist moglichst unmittel-
bar dem Gérversuch zuzufiihren oder unter den Be-
dingungen entsprechend Abschnitt 5.3 zu lagern.

Zur Aufbereitung des Substrats fiir den Gérversuch
konnen exemplarisch die in Bild 2 aufgefiihrten Ar-
beitsschritte Anwendung finden.

5.4.1 Separieren der Storstoffe

Storstoffe sollten durch sorgfiltiges Auslesen vor der
weiteren Zerkleinerung abgetrennt werden. Der An-
teil der Storstoffe ist bei der Auswertung der Versu-
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When storing large quantities of e.g. semi-liquid ma-
nure for continuous tests, cool storage (around 4 °C)
may be the only practical solution.

Important remark

Freeze-drying of plant material in particular may
bring about disintegration of the material which will
affect the results of fermentation. In addition there
may be loss of volatile components.

5.4 Sample preparation

Samples will need to be prepared if material proper-
ties present in the basic quantity do not permit direct
use in the fermentation test. Generally this preparation
will be to produce suitable grain sizes. With regard to
the representativeness of sampling it may also make
sense to carry out sample preparation even before di-
viding the cumulative sample (see Section 5.2.2.4).

It should be possible to carry out the size-reduction
procedure with the simplest possible equipment at the
place where sampling is done. To permit comparison
between the results of different fermentation tests,
comparable size-reduction conditions should be en-
sured, aiming at particle sizes of less than 10 mm. It
may be necessary to modify size-reduction proce-
dures slightly in the light of the apparatus being used
or if the fermentation testing has special objectives. It
should be noted here that an increase in the surface
area of the material following sample preparation
may boost anaerobic degradation. The size-reduction
procedure and the resulting composition of grain
sizes thus produced will consequently influence the
fermentation results. If the fermentation test is to pro-
vide information about degradation Kkinetics, i.e.
about the actual course of fermentation, sample prep-
aration should correspond as closely as possible to
subsequent conditions in practice.

For this reason, the way in which samples are pre-
pared must be precisely documented in a written
record (Annex C). Once prepared, the sample should
be input into the fermentation test as quickly as pos-
sible or stored under the conditions described in Sec-
tion 5.3.

To prepare the substrate for the fermentation test the
steps shown by way of example in Figure 2 can be
used.

5.4.1 Separating interferents out

Interferents should be removed by careful sorting be-
fore further size reduction. The proportion of inter-
ferents should be taken into consideration in the eval-
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Originalprobe / original sample

Storstoffe /

!

interferents
<—

Separieren von Storstoffen /
separation of interferents

!

Klassieren bei 10 mm/
grading at 10 mm

Anteil > 10 mm /
fraction > 10 mm

Zerkleinerung / size reduction

Anteil < 10 mm/

fraction < 10 mm

!

Homogenisieren / homogenisation

!

Einsatzmaterial fir Garversuche /
material used for fermentation test

Bild 2. Ablauf der Probenaufbereitung

che zu beriicksichtigen und im Protokoll zu doku-
mentieren.

5.4.2 Klassierung

Die Gesamtprobe ist beispielsweise mittels eines
Siebs mit 10 mm Maschenweite (Quadratloch) in den
Anteil < 10 mm und > 10 mm zu klassieren. Die Frak-
tion > 10 mm ist nochmals auf Storstoffe entspre-
chend Abschnitt 5.4.1 zu iiberpriifen und die Stor-
stoffe sind zu separieren.

5.4.3 Zerkleinerung

Fiir die Zerkleinerung der Probe wird ein Priifsieb
mit 10 mm Maschenweite (entsprechend DIN
ISO 3310-1) und ein Hartholzzylinder mit ca. 10 mm
bis 50 mm Durchmesser verwendet. Die Zerkleine-
rung erfolgt mittels Durchpressen des Grobmaterials
durch das 10-mm-Sieb. Liegt faseriges oder sonstiges
schwer zerkleinerbares Material vor, ist durch Zer-
schneiden, Brechen o.A. die KorngréBe von < 10 mm
zu realisieren. Dabei bestimmt das Zerkleinerungs-
verfahren wesentlich das Kornband. Bei der Zerklei-
nerung konnen durch Erwérmung Verluste an fliichti-

Figure 2. Procedure of sample preparation

uation of the tests and documented in the report.

5.4.2 Grading

The entire sample should, for example, be size-
graded by means of a screen with a 10 mm mesh
(square holes) into a fraction smaller than 10 mm and
a fraction larger than 10 mm. The fraction larger than
10 mm should be checked once again for interferents
as indicated in Section 5.4.1 and separated out.

5.4.3 Size-reduction

To carry out size-reduction (crushing and grinding,
for example) of the sample a test screen with a 10 mm
mesh (corresponding to DINISO 3310-1) and a
hardwood cylinder with a diameter of roughly 10 to
50 mm are used. Size-reduction is effected by forcing
the coarse material through the 10-mm screen. If
there is fibrous material or any other material which
is difficult to reduce in size, it should be cut, broken
or otherwise processed until a grain size of less than
10 mm is achieved. Here the size-reduction method
has a decisive influence on the range of grain sizes. If
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gen Bestandteilen auftreten.

5.4.4 Homogenisierung

Das Material < 10 mm aus der Ausgangsprobe und
das zerkleinerte Material entsprechend Abschnitt 5.4.3
sind in einem geeigneten Rithrgefdll zu homogenisie-
ren. Der Homogenisierungsvorgang ist so zu gestal-
ten, dass eine weitere Zerkleinerung der Probenan-
teile nicht erfolgt. Bei der Fliissigvergédrung sollte die
Homogenisierung zweckmiBigerweise bereits in der
fliissigen Phase der Gérsuspension erfolgen.

6 Erhebung von Stoffdaten

In Tabelle 1 bis Tabelle 3 sind Stoffdaten aufge-
fiihrt, die zur Dokumentation von Versuchen zur Be-
stimmung der anaeroben Abbaubarkeit herangezo-
gen werden konnen. In Abhéngigkeit von der jeweili-
gen Versuchsart (Batch-Test, kontinuierlicher Ver-
such) sowie von den Stoffeigenschaften und den Ver-
suchszielen kann die Auswahl der zu bestimmenden
Parameter in Art und Umfang stark variieren; die ta-
bellarische Zusammenstellung erhebt also keinen
Anspruch auf Vollstindigkeit. Es werden beispielhaft
geeignete Messverfahren genannt und gegebenen-
falls um Erfahrungen und Anmerkungen zur Analytik
erginzt. AuBBerdem werden Hinweise auf die Hiufig-
keit der Datenerhebung gegeben. Als Hilfestellung
fiir die im Einzelfall zu treffende Auswahl wurden
den einzelnen Messgroflen eine generelle und eine
spezifische Relevanz zugeordnet. Die Zuweisung
dieser Relevanz beruht auf langjdhrigen Erfahrungen
und ist ausschlieBlich als Empfehlung zu verstehen.

Die Thematik der Hygienisierung ist nicht Gegen-
stand von Tabelle 1 bis Tabelle 3. Diesbeziiglich wird
auf die Grenzwerte und Untersuchungsverfahren der
einschlédgigen Gesetze und Verordnungen verwiesen,
soweit sie fiir die Vergédrung organischer Abfille
mafBgebend sind.

Mikroskopische und molekularbiologische Untersu-
chungen zur Spezifikation der einzelnen an den an-
aeroben Abbauprozessen beteiligten Mikroorganis-
menspezies befinden sich aktuell noch im Untersu-
chungsstadium. Deshalb sind diesbeziigliche Daten-
erhebungen ebenfalls nicht Bestandteil von Tabelle 1
bis Tabelle 3. Der aktuelle Forschungsstand hierzu
kann in der Literatur nachgelesen werden [3; 4; 10;
15].

In Tabelle 4 sind technische Regeln aufgefiihrt, die-
sich mit der Erhebung von Stoffdaten befassen.
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the material heats up during size reduction, this may
cause loss of volatile components.

5.4.4 Homogenisation

The material from the initial probe which is smaller
than 10 mm and the material which has been size-re-
duced as described in Section 5.4.3 should be ho-
mogenised in a suitable mixing vessel. The homoge-
nisation process should be designed such that there is
no further size-reduction in the sample fractions. In
the case of liquid fermentation, homogenisation
should already have been carried out with the liquid
phase of the fermentation suspension.

6 Collection of material data

Table 1 to Table 3 provide listings of material data
which can be used for documenting tests to determine
anaerobic degradability. Depending on the particular
type of test (batch test, continuous test) and also on
material properties and the objectives of the test, the
selection of parameters to be determined may vary
greatly in both, type and scope; for this reason, the
summarised information in the tables makes no claim
as to completeness. By way of example, suitable
measurement procedures are mentioned and these
may also be supplemented with practical experience
and comments about the analysis. In addition, infor-
mation is provided regarding the frequency of data
collection. As an aid in making a suitable selection in
particular cases, a general and a specific relevance
have been assigned to the individual measured varia-
bles. This relevance relies on years of experience, and
should be regarded purely as a recommendation.

Table 1 to Table 3 are not concerned with the topic of
hygienisation: instead you are referred to the limit
values and experimental procedures in the relevant
statutes and directives where these are also applicable
to the fermentation of organic waste.

Microscopic and molecular biology investigations
concerned with the specification of individual species
of micro-organisms participating in the processes of
anaerobic decomposition, are today still at the explor-
atory stage. Therefore, collection of the correspond-
ing data will also not be covered in Table 1 to Table 3.
The current state of research in this field may be as-
certained from the literature [3; 4; 10; 15].

Table 4 lists technical rules dealing with the collec-
tion of material data.
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Tabelle 1. Daten zur vorwiegenden Charakteristik des Garsubstrats (Input)

MessgréBe Messverfahren Erfahrungen, Anmerkungen Input Output Relevanz
o)) = o)) ?- = ?:
Q = —
25|28 3| 38
) = ] 2 ) =
£ |8 | £ |3 3 3
w T w g o %
TR DIN EN 12880 « « dw Be, Ba,
(105°C) PF
Wassergehalt | Karl-Fischer-Titra- alternativ zur Trockenmasse-Bestimmung bei
tion oder ahnliche Einsatzstoffen mit hohem Anteil fllichtiger X B Be, F
organischer Bestandteile (z.B. Glycerin, Fette)
GV bzw. w, DIN EN 15935 X X aw A Be, Ba,
(550 °C) PF

CSB der DIN 38414-9 (S 9) (bei DIN-Verfahren fallen viele chromsaure

homogeni- Abfalle an, deshalb alternativ) Mikrotest,

sierten Probe z.B. Kuvettentest oder Feldmethode nach [17]

(CSBhom) Die Herstellung einer homogenisierten Probe « g « | dw !l A PE
von z.B. nachwachsenden Rohstoffen ist oft- g ’
mals schwierig und erfordert eine gro3e Sorg- %
falt bei der Probenaufbereitung und der Analy- _E
tik. Trotzdem manchmal ungenau. L

N

CSB der TM DIN 38414-9 Trock- | (bei DIN-Verfahren fallen viele chromsaure '_‘§

nen der Probe, Abfalle an, deshalb alternativ) Mikrotest, z.B. =

Zermahlen mittels Kivettentest oder Feldmethode nach [17] o
Keramikmdihle, Alternativanalytik zu CSB,o, 2 Be B

Suspension aus : . , X @ B e, ba,

Mahlaut und H.O Bei der Bestimmung der TM entweichen S PF

d at gl\J/ UCT,, 2 pH-Wert-abhéngig die fllichtigen organischen >

est. (Verdinnung) Sduren, sodass der anschlieBend ermittelte E

CSB geringer ausfallen kann als der tatséch- E

liche Wert. ‘aw:

Qo

CSB der DIN 38414-9 (bei DIN-Verfahren fallen viele chromsaure é

filtrierten und quersilberhaltige Abfalle an, deshalb alter- M € x dw B Be, Ba,

Probe nativ) Mikrotest, z.B. Kiivettentest oder Feld- g P, F

(CSByy) methode g

Gesamt-Koh- | DIN EN 1484, IS

lenstoff (TC) DIN EN 13137 X 5 C Ba, R F

(0]

gesamter DIN EN 1484, mit zunehmendem Feststoffgehalt als Alterna- S

organischer DIN EN 13137 tive zur CSB-Bestimmung zu wahlen, jedoch %

Kohlenstoff ist eine aufwendige/teure Messtechnik X 3 C |BaPRF

(TOC) erforderlich und eine Ermittlung der theo- s
retischen Methanproduktion ist nicht méglich >

Gesamt-Fett | DIN ISO 11349 £

(oder: lipo- X -% B P, F

phile Stoffe)

Gesamt- Abschatzung Gber Gesamt-Eiwei3 = x - KN

EiweiB Kjeldahl-Stickstoff Dabei ist 5,5 < x < 6,25 X B P, F

(KN)

Gesamt- DIN EN

Schwefel ISO 11885 X B P F

(Sges)

Gesamt- ISO 11261,

Stickstoff ISO 13878 X A Ba, P, F

(Nges)

3 d = taglich; w = wdchentlich; m = monatlich
b A = wichtig, regelmaBige Probenahme; B = weniger wichtig oder langere Probenahmeintervalle (z.B. 1/Woche); C = nur in seltenen

Fallen

Fir einzelne Substrate kdnnen Gewichtung und Haufigkeit der Analytik unterschiedlich ausfallen!
© Be = Anlagenbetrieb; Ba = Anlagenbau; P = Planung; F = Forschung
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Tabelle 1. Daten zur vorwiegenden Charakteristik des Garsubstrats (Input) (Fortsetzung)
MessgréBe Messverfahren Erfahrungen, Anmerkungen Input Output Relevanz
o = o = s K
S| 2|l S5|8 5| %
Qo 2 2 = e 2
2|15 |2 || ¢ b
B2 & 2|8 8
T @
Kjeldahl- DIN EN 25663
Stickstoff/ (Abwasser/
organischer Schlamme); X X wim B Be, Ba,
Stickstoff ISO 11261 (fest- P F
(KN) stoffhaltige Sub-
strate)
Ammonium- DIN 38406-5 (E 5)

. Be, Ba,
Stickstoff X X w/m B PF
(NH,~N) !
Saurespekt- Gaschromatografie; | fur den Input vor allem bei vorversauerten
rum und Alko- | Hochleistungs- Substraten (z.B. Silagen); beziglich des
hole (fliich- chromatografie Outputs vor allem zur Beurteilung der Pro- X X w/m C Be, F
tige organi- (HPLC) mit geeig- zessstabilitat
sche Stoffe) neten Detektoren
Gesamt- DIN EN ISO 11885 o
Phosphor nach Druckauf- X 2 B Ba, P, F
(Pges) schluss nach [28] f];_)

[e]
Ortho-Phos- | DIN EN ISO 6878 An Feststoffen adsorbiertes PO,-P sowie aus- =
phat (PO4-P) | oder alternativ DIN gefélltes PO,-P wird bei der Analytik nicht i;)
EN ISO 11885 aus erfasst. Typische Stérungen in den Biogassub- X © X t'w C Ba, P, F
filtrierter Probe oder | straten (z. B. durch Sulfid-Schwefel) miissen §
wassrigem Extrakt beachtet werden. g)
Néhrstoffe, DIN EN ISO 11885 2
Spurenele- oder DIN EN 2
mente (P, Ca, | ISO 17294-2 aus S
Mg, S, Co, dem sauren Extrakt S
Fe, Mn, Mo, der Probe, z.B. E
Ni, Se) Kdnigswasser- X 2 X w/m B Be, P, F
extrakt nach DIN 2
EN 13650 oder Sal- S
petersaureextrakt =
nach Druckauf- 2
schluss nach [28] 5
o
Schwer- DIN EN ISO 11885 3
metalle (Cd, oder DIN EN ©)
Cu, Cr, Hg, ISO 17294-2 aus %
Ni, Pb, Zn) dem sauren Extrakt o
der getrockneten .
und gemahlenen X .i_’. X wim B Be, Ba,
Probe, z. B. Kdnigs- 2 P, F
wasserextrakt nach 2
DIN EN 13650 oder g
Salpetersédureext- .%
rakt nach Druckauf-
schluss nach [13]
Verdaulich- Weender-Analyse, insbesondere bei Substraten aus dem Agrar-
keitsanalyse van-Soest-Methode, | bereich, aussagekraftig nur bei Kenntnis der
NDF, ADF, ADL genauen chemischen Zusammensetzung, bei
industriellen Substraten gegebenenfalls starke X C F
Widerspriiche zwischen Verdaulichkeit und
Gasproduktion, hoher analytischer Aufwand,
in der Regel externe Vergabe

3 d = taglich; w = wdchentlich; m = monatlich
b A = wichtig, regelmaBige Probenahme; B = weniger wichtig oder langere Probenahmeintervalle (z.B. 1/Woche); C = nur in seltenen

Fallen

Fir einzelne Substrate kdnnen Gewichtung und Haufigkeit der Analytik unterschiedlich ausfallen!
© Be = Anlagenbetrieb; Ba = Anlagenbau; P = Planung; F = Forschung
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Tabelle 1. Daten zur vorwiegenden Charakteristik des Garsubstrats (Input) (Fortsetzung)

MessgroBe Messverfahren Erfahrungen, Anmerkungen Input Output Relevanz
o)) = o)) ?—- = ?:
c () c ) = [3)
2|23 |%£|2| ¢
2|15 2| | ¢ N
= (0 — 3 [ 1) [}]
w T w g o 2
Leitfahigkeit DIN EN 27888 X X w/m ] Ba, P, F
<
adsorbierbare | DIN 38414-18 aufgrund von Schwierigkeiten bei der Analytik L
organische bisher noch erhebliche Messunsicherheiten :%' Be. Ba
Halogenver- X § C i
bindungen im =
Wasser (AOX) g
Heizwert, DIN 51900-1, @
Brennwert Kalorimeter X @ C Be, B, F
c
Viskositat Rotationsviskosi- wichtig flir Anlagenplaner und -bauer, jedoch g
meter, Rohrviskosi- | h&ufig labortechnisch nicht messbar oder feh- £
meter lerhafte Ergebnisse, Anpassung an die Subst- M g X m c Ba. P
ratcharakteristik erforderlich (Rotationsviskosi- 2 %’ ’
meter z.B. nur flr partikelfreie, wassrige Sub- § 5
stanzen) < 2
é’ o
Dichte, Aerometer, 5 <
Schittdichte Wagung, Volumen- X <2 C P, F
bestimmung 2
Q
PartikelgréBe | Siebung (nass oder L
trocken), Partikel- 09_
gréBenmessgerat ©
(Laser, nur bei X 8 X m C RF
geringen Feststoff- 5
gehalten) o
©
Geruch Olfaktometer, wichtig fiir GroBanlagen, g
sensorisches Emp- Lagerung (Input, Output), X © X m C Be, P F
finden Verwertung (Output)

a) d = taglich; w = wdchentlich; m = monatlich

b A = wichtig, regelmaBige Probenahme; B = weniger wichtig oder langere Probenahmeintervalle (z.B. 1/Woche); C = nur in seltenen
Fallen
Fir einzelne Substrate kdnnen Gewichtung und Haufigkeit der Analytik unterschiedlich ausfallen!

© Be = Anlagenbetrieb; Ba = Anlagenbau; P = Planung; F = Forschung
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Table 1. Data relating to predominant characteristic of starting substrate (input)
Measured Measurement Practical exprerience, comments Input Output Relevance
variable method —
§ 1 8|5 |33 | %
£= s = c © =
3] [ 3] ® = =
2 3 2 5 2 2
S| 8| 3| 8|8 a
o | & |0 | £ |O *
TR, dry resi- DIN EN 12880 " X dw A Be, Ba,
due (105°C) PF
water content | Karl Fischer titra- as an alternative to dry mass determination
tion or similar when using input materials with a high content
; - . : X B Be, F
of volatile organic ingredients (e.g. glycerine,
fats)
GV bzw. w, DIN EN 15935 " x dw A Be, Ba,
(550°C) P F
CSB of the DIN 38414-9 (With DIN methods a large amount of chromic
homoge- acid waste results; for this reason, as an alter-
nised sam- native) microtest such as cell test or field
ple, chemical method [17]) .
oxygen The production of a homogenised sample of X § X dw | A PF
demand e.g. renewable raw materials is often difficult s
(CSByom) and requires a large care with the sample =
preparation and analytics. Nevertheless some- £
times inaccurate. ks
CSB of the DIN 38414-9 (with DIN methods a large amount of chromic q?.)—
™ drying of sample, acid waste results; for this reason, as an alter- @
size reduction by native) microtest such as cell test or field 5
means of ceramic | Mmethod [17]) E Be Ba
grinder, suspension | analytical alternative to CSB,,,,, X E B P F ’
of ground material When determining the TS, volatile organic z !
and distilled water | acids escape (depending on pH values), such °
(dilution) that the COD determined subsequently may =
be lower than the real value. E
CSB of the DIN 38414-9 (DIN methods result in a large quantity of chro- g
filtered sam- mic acid and mercury waste; for this reason, X g X dw B Be, Ba,
ple (CSBy;) as an alternative) microtest such as cell test or 5 P F
field method o
£
total carbon DIN EN 1484, &
(TC) DIN EN 13137 A C |BaPRF
Q
total organic DIN EN 1484, as the solids content increases, to be selected ?
carbon (TOC) | DIN EN 13137 as an alternative to CSB determination but L
does require more complex or expensive X 3 C Ba, P, F
measurement technique and it is not possible 5
to determine the theoretical methane content
total fats DIN ISO 11349
(or lipophile X B P, F
substances)
total protein estimation via total protein = x - KN
Kjeldahl-Nitrogen where: X B P, F
(KN) 55<x<6,25
total sulphur DIN EN ISO 11885 . B PF
(Sges)
total nitrogen | 1ISO 11261,
(Nges) ISO 13878 X A | BaRF

3 d = daily; w = weekly; m = monthly

b A = important, regular sampling; B = less important or less frequent sampling (eg. once weekly); C = only in seldom cases
For individual substrates weighting and frequency of analysis may differ.

° Be = installation operation; Ba = plant construction; P = planning; F = research
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Table 1. Data relating to predominant characteristic of starting substrate (input) (continued)

Measured Measurement Practical exprerience, comments Input Output Relevance
variable method —
§ |5 |3!l2| %
= - c [ =
3] [ 3] ® = =
(7} = [} 5 2 7
5| 8|5 | 8| ¢ -3
o | & |0 | £ |O *
Kjeldahlnitro- | DIN EN 25663
gen, organic (waste water,
nitrogen (KN) | sludges); Be, Ba,
ISO 11261 (sub- X X | wm ) B PF
strates containing
soldis)
ammonia DIN 38406-5
. Be, Ba,
nitrogen X X w/m B PE
(NH,N) ’
acid spec- gas chromatogra- for input, especially in pre-acidified substrates
trum and phy; high perform- (e.g. silage); with respect to the output prima-
alf:ohols (v.ol- ance liquid chroma- | rily to assess process stability X X w/m c Be, F
atile organic tography (HPLC)
substances) with suitable detec- $
tors a
o
total phos- DIN EN ISO 11885 T
c
phorus (Pg.c) | after pressure « £ B | BaPF
decomposition per 5]
(13] %
orthophos- DINEN ISO 6878 or | PO,-P adsorbed to solids and precipitated @
phate alternatively DINEN | PO,-P not recorded in the analysis. Typical 5
(PO4-P) ISO 11885 from fil- | problems in the biogas substrates X o X tiw C Ba, P, F
tered sample or (e.g. caused by sulphide or sulphur) must be g
aqueous extract noted. %
nutrients, DIN EN ISO 11885 o
trace ele- or DIN EN g
ments (P, Ca, | ISO 17294-2 from E
Mg, S, Co, the acid extract of -
Fe, Mn, Mo, the sample, e.g. X é X w/m B Be, R F
Ni, Se) aqua regia extract o
after pressure de- 5]
composition per [13] 2
£
heavy metals | DIN EN ISO 11885 s
(Cd, Cu, Cr, or DIN EN 5
Hg, Ni, Pb, ISO 17294-2 from S
Zn) the acid extract of 5
the dried and ©
o
ground sgmple, e.g. M S X w/m B Be, Ba,
aqua regia extract P, F
per DIN EN 13650
or nitric acid extract
after pressure
decomposition per
(13]
digestibility Weender-Analysis, particularly with substrates from the agricul-
analysis van Soest method, tural sector, is informative only when the pre-
NDF, ADF, ADL cise chemical composition is known, with
industrial substrates, on the other hand, may X C F
be major contradictions between digestibility
and gas production, high analytic outlay, as a
rule contracted out.
conductivity DIN EN 27888 X X w/m C Ba, P, F

3 d = daily; w = weekly; m = monthly

b A = important, regular sampling; B = less important or less frequent sampling (eg. once weekly); C = only in seldom cases
For individual substrates weighting and frequency of analysis may differ.

° Be = installation operation; Ba = plant construction; P = planning; F = research
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Table 1. Data relating to predominant characteristic of starting substrate (input) (continued)
Measured Measurement Practical exprerience, comments Input Output Relevance
variable method —
> Ll - —
s g8l8 |z |5 | @
S () ] g P E
2 o Q 3 c 8
° o ° g [ o
() s O 2 (6] n
[
adsorbable DIN 38414-18 considerable measurement uncertainties still
organic halo- remain due to difficulties with this analysis 3 Be. Ba
gen com- X |3 C P
pounds in g
water (AOX) @
c
gross calo- DIN 51900-1, 2
rific value, net | calorimeters X _8 C Be, P, F
calorific value 1S
[0
viscosity rotation viscometer, | important for installation planners and con- g
tube viscometer structors but frequently not measurable in the )
laboratory or incorrect results, adaptation to 29
- ’ . ) X =0 X m C Ba, P
substrate characteristics required (rotation vis- g @
cometer, for example, only for aqueous sub- = °
stances free of particles) % g
density, bulk | aerometer, weight- o
i i X | o C P, F
density ing, volumetry °
particle size screening (wet or g'
dry), particle size s
K
measurement X S X m c PF
instrument (laser 3
only in case of low 5
solids contents) Q
odour olfactometer, Important for large-scale installations, 5
. . S X X m C Be, P F
sensory perception | storage (input, output), utilisation (output)

3 d = daily; w = weekly; m = monthly

b A = important, regular sampling; B = less important or less frequent sampling (eg. once weekly); C = only in seldom cases

For individual substrates weighting and frequency of analysis may differ.
° Be = installation operation; Ba = plant construction; P = planning; F = research
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Tabelle 2. Daten zur vorwiegenden Charakteristik des fliissigen Garprodukts (Gargemisch Output)

VDI 4630
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MessgréBe Messverfahren Erfahrungen, Anmerkungen Input Output Relevanz
o)) = [=)) "3\: = <.
S| 2|5 8|35 | &
o 2 2 =) 5 =
25| 2| s g N
- ] - 3 [ [}
w T w -‘:E o %
pH-Wert pH-Messkette insbesondere bei flissigen Substraten und Be, Ba,
S = X d A
als Kontrollparameter im fliissigen Gérrest o P F
©
Temperatur Thermometer ] Be, Ba,
2 X d A
3 PF
c
Séurekapazi- | DIN 38409-7 (H 7) G
tat/Pufferka- N
pazitat/Alkali- g X | dw | B Be, F
nitat =
Wasser- DIN 38414-19 fur den Input zur Ermittlung des Verséue- S’
dampffliich- (S19) rungsgrads ((Hacaq)/CSBﬂn) sowie als Beur- %
tige organi- teilungskriterium fir den Abbaugrad und S
sche S&uren die Prozessstabilitat (Output); 2
. ]
als Essig- Die Umrechnung des Summenparame- X E X diw B Be, F
saure-aquiva- ters ,Organische Sauren® (mmol/f) in %
lent (Hye,,) Essigsaureaquivalent (mg/f) erfolgt durch 2
Multiplikation mit 60 (g/mol), dem Mol- 5
gewicht fiir Essigsaure. g
<
Sé&urespekt- Gaschromatogra- fur den Input vor allem bei vorversauerten g
rum fie; Hochleistungs- Sub-straten (z.B. Silagen); bezuglich des %
chromatografie Outputs vor allem zur Beurteilung der Pro- X & X w/m C Be, F
(HPLC) mit geeig- | zessstabilitat 5
neten Detektoren g
o
FOS/TAC Titration zur Prozessbewertung, einfach zu ermit- o
o X d/w A Be, F
telnder Parameter 3
Redox—. DIN 38404-6 (C 6) f=] « w/m c PF
potenzial 2
©
Filtrationswi- Korrespondenz zur Beurteilung der Entwasserbarkeit des E
derstand Abwasser 10 [16] flissigen Garprodukts, insbesondere fiir o X m C Be, P F
(r" Anlagenplaner, -bauer und -betreiber

3 d = taglich; w = wéchentlich; m = monatlich

b A = wichtig, regelmaBige Probenahme; B = weniger wichtig oder langere Probenahmeintervalle (z.B. 1/Woche); C =

Fallen

Fir einzelne Substrate kdnnen Gewichtung und Haufigkeit der Analytik unterschiedlich ausfallen!
© Be = Anlagenbetrieb; Ba = Anlagenbau; P = Planung; F = Forschung

nur in seltenen
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Tabelle 2. Data relating to predominant characteristic of liquid fermentation products (fermentation mixture) (output)

Measured Measurement Practical exprerience, comments Input Output Relevance
variable method —
§ |5 |3!l2| %
=] = c © =
3] g 3] ® 5 =
2 o 2 3 c 8
° o ] g 2 -3
o fr (3] = o 7
pH value pH measuring Particularly with liquid substances and as con- M d A Be, Ba,
cascade trol parameter in liquid digestate P, F
temperature thermometer X d A BTD, ?:a,
acid capacity, | DIN 38409-7 (H 7) -
butering £ | x |dw| B | BeF
capacity, ol
alkalinity o
8
steam-vola- DIN 38414-19 for input for determining the degree of acidi- S
tile organic (S19) fication (Hacﬁ /CSBy;;) (Haceqv/CSBfilt) and _g
acids as ace- also as evaluation criterion for degree of deg- £
tic acid equiv- radation and process stability (output). i)
alent H . - " ) x |3 X d/w B Be, F
ac,, conversion of the empirical parameter “organic ®
acids” (mmol/f) in acetic acid equivalent (mg/() a a
done by multiplying by 60 (g/mole), the molec- 39
ular weight of acetic acid £ °
5w
range of gas chromatogra- for input especially with pre-acidified sub- T =
acids phy; strates (e.g. silage); output especially for 5
high-performance assessing process stability o
liquid chromatogra- X 8 X w/m C Be, F
phy (HPLC) with the &
appropriate detec- §
tors °
o
FOS/TAC titration for process evaluation, easily determined g x dw A Be, F
parameters S
redox _ DIN 38404-6 (C 6) X wim c PF
potential
filtration Korrespondenz for assessing dewatering capability of liquid
resistance Abwasser 10 [16] fermentation product, particularly for installa- X m C Be, P, F
(" tion planners, constructors and operators

3 d = daily; w = weekly; m = monthly

b A = important, regular sampling; B = less important or less frequent sampling (eg. once weekly); C = only in seldom cases
For individual substrates weighting and frequency of analysis may differ.

° Be = installation operation; Ba = plant construction; P = planning; F = research
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Tabelle 3. Daten zur vorwiegenden Charakteristik des Biogases (Output)
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MessgroBe Messverfahren Erfahrungen, Anmerkungen Input Output Relevanz
(Auswahl) = _
o = o = s =
£l 3£ |5| 5| %
: 2 g
wi T L = ) 2
Volumen Eudiometer (bei Aufgrund der (druckabhangigen) Wasser-
Batch-Versuchen), |6slichkeit von CO, ist bei Batchversuchen
Trommelgaszahler zur Biogaserfassung eine saure Sperrfliis-
(bei quasikontinuier- | Sigkeit mit hoher lonenstarke in den Eudio-
lichen Versuchen), metern zu verwenden, z. B. Sperrfliissigkeit
Mikrogaszahler g?maB DIN 38414-8: 30 m{ Schwefel-
. saure, H,SO, (p = 1,84 g/mf) werden zu
(Gasmengen bis 2 -
max. 8 (/h) 1¢ de_st|ll|ertem Wasser gegek_)en; in die-
ser Mischung werden unter leichtem
Erwéarmen 200 g Natriumsulfat-Decahy-
drat, Na,SO, - 10 H,0, geldst.
Die L&sung wird durch Zugabe einiger
Tropfen Methylorange-Lésung (0,1 g d A Be, Ba,
Methylorange-Natriumsalz geléstin 100 m{ o P F
destilliertem Wasser) rotorange gefarbt. 2
Die Sperrflissigkeit ist bei Raumtemperatur g
aufzubewahren. Bei niedrigen Temperatu- e
ren kann Natriumsulfat auskristallisieren, 5
das erst durch Erwérmen der Mischung i
wieder in Lésung gebracht werden muss. s
Bei Batchversuchen zur Erfassung von 2
Methan wird eine alkalische Sperrfliissig- ?,,
keit mit hoher lonenstarke, z.B. 6 mol/f T
Natronlauge, empfohlen. Diese dient zur Kz
Absorption saurer Gase wie Kohlenstoff- &
dioxid und Schwefelwasserstoff. g
£
Druck Manometer £ X d c F
(Batch-Versuche) *g
Methan Gaschromatografie 2
(CH,), (bei Batch-Versu- 8
Kohlenstoff- chen), %
dioxid (CO,) | Infrarotmessung E
(bei quasikontinuier- S
lichen Versuchen), o
Warmeleitfahig- < < q A | BeBa
keitsmessung 2 PF
(nur fiir orientie- o
rende Messungen), 3
CH,-Bestimmung ‘%
durch alkalisches *3
Auswaschen von =
Cco, £
Wasserstoff Gaschromatografie, @
(Hy), Stick- elektrochemische
stoff (Ny) H,-Bestimmung (vor
der Messung muss W B Be, P F
entschwefelt wer-
den, da Queremp-
findlichkeit des Sen-
sors zu H,S)
Schwefelwas- | elektrochemisch, Sensible Analytik, die Druckgrenze muss
serstoff (H,S) | Gasmessrohrchen, | niedrig gehalten werden. B
! . . e, Ba,
nicht dispersive X d A PF
Ultraviolett-Absorp- ’
tion

3 t = taglich; w = wéchentlich; m = monatlich
b A = wichtig, regelmaBige Probenahme; B = weniger wichtig oder langere Probenahmeintervalle (z.B. 1/Woche); C = nur in seltenen

Fallen

Fur einzelne Substrate kdnnen Gewichtung und Haufigkeit der Analytik unterschiedlich ausfallen!
© Be = Anlagenbetrieb; Ba = Anlagenbau; P = Planung; F = Forschung
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Tabelle 3. Daten zur vorwiegenden Charakteristik des Biogases (Output) (Fortsetzung)
MessgroBe Messverfahren Erfahrungen, Anmerkungen Input Output Relevanz
(Auswahl) — _
<) = o = = <«
c < < D = G
K > | 3 S S =
2 | S| 2|22 §
= :?u = :g o [
w T wi ® ) o
Ammoniak Gasmessrohrchen Wird NHj; als Ursache fur Sch&den an =)
(NH,3) Motoren vermutet, sind haufigere Messun- é %
en durchzuflihren. ==
g . . . G 5 X m c Be, F
Messréhrchen sind halbquantitative Tests; e <
bei ihrer Anwendung ist der Messbereich 56
) 3=
zu beachten und einzuhalten. 5 ,E
<
Siloxane Massenspektro- sehr aufwendig und teuer, deshalb im % T
skopie Regelfall externe Vergabe, wichtig fir g %
GroBanlagen a g
Probenahme durch Adsorption an Aktiv- % @ Be. B
kohle; Analyse: Desorption von der Aktiv- - §) X m C T:; Fa’
kohle mit Toluol und Bestimmung durch 2 g ’
. (=]
Kopplung von Gaschromatografie und = E
Massenspektrometrie g %
© 23

3 t = taglich; w = wéchentlich; m = monatlich
b A = wichtig, regelmaBige Probenahme; B = weniger wichtig oder l&ngere Probenahmeintervalle (z.B. 1/Woche); C = nur in seltenen

Fallen

Fir einzelne Substrate kdnnen Gewichtung und Haufigkeit der Analytik unterschiedlich ausfallen!
© Be = Anlagenbetrieb; Ba = Anlagenbau; P = Planung; F = Forschung

Table 3. Data relating to predominant characteristic of the biogas (output)

Measured Measurement Practical exprerience, comments Input Output Relevance
variable method —
(selection) 5 § 5 % 2 3,
5| s |85 | & =
2 | 2| 2| 3|8 ]
° o ° g @ o
(&} e (&} = o w
volume eudiometer (with Due to (pressure dependent) water solubility of -
batch tests); CO,, with batch tests 6N NaCl should be used 2
drum-type gas as confining liquid in the eudiometers, e.g. %
meter (with quasi- confining liquid as per DIN 38414-8: 30 m{ sul- o
continuous tests); phuric acid, H,SO, (p = 1,84 g/m(), are added s
micro gas meter to 1_13 distilled water; in this mixture, 200 g ‘g
(gas quantities up to sodlum sulphate Qecahydrate, Na,SO,-10 H,0, g
maximum of 8 {/h) are dissolved while gently warmed. 3
The solution is dyed red-orange by adding a 3
few drops of methyl orange solution (0,1 g %_ ® Be. Ba
methyl orange sodium salt dissolved in 100 m{ = d A PE .
distilled water). The confining liquid should be E 8 ’
kept at room temperature. At low temperatures, £
sodium sulphate may crystallise out, which g S
needs to be brought back into solution by heat- 5
ing the mixture. In batch tests for detecting o
methane, an alkaline confining liquid with high g'
ionic strength is recommended, e.g. 6 mol/{ B
caustic soda solution; it serves to absorb acid S
gases such as carbon dioxide and hydrogen 3
sulphide. S
Q
Pressure manometer o
(batch tests) 5 X d C F

3 d = daily; w = weekly; m = monthly

b A = important, regular sampling; B = less important or less frequent sampling (eg. once weekly); C = only in seldom cases
For individual substrates weighting and frequency of analysis may differ.

° Be = installation operation; Ba = plant construction; P = planning; F = research
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Table 3. Data relating to predominant characteristic of the biogas (output) (continued)

Measured Measurement Practical exprerience, comments Input Output Relevance
variable method —
i > Ll - —~
(selection) S g .5 2 5 o8
- - c [} —
3] [ 3] ® = =
@ 3 5] 3 2 o
5| 8|5 | 8| ¢ -3
o | & |0 | £ |O *
methane gas chromatogra-
(CHy), car- phy (batch tests);
bon dioxide infrared measure-
(COy) ment (with quasi-
continuous tests);
thermal conductiv-
. Be, Ba,
ity measurement X d A
(for orientational
measurements
only);
CH, determined by k3
alkaline washing out (SI
of CO, 1)
2
hydrogen gas chromatogra- o
(H,), nitrogen | phy, sensory g
(Np) electrochemical E
determination of H, 2
(before measure- ° w B |BePRF
ment must be desul- S g
phurised since 52
. € O
SEensor is cross-sen- =
sitive to H,S) § T
® £
hydrogen sul- | electrochemically, sensitive type of analysis, so pressure limit 'g
phide (H2S) gas sample tube, must be kept low © Be, Ba,
. . - X d A
non-dispersive ultra- g P, F
violet absorption @
<
ammonia gas sample tube If NH; is suspected as cause of damage to S X m C Be, F
(NH,3) engines, frequent measurements will need to ®
be taken. ﬁ
Sample tubes are semi-quantitative tests; e
when used, the measurement range should be °
noted and complied with.
siloxane mass spectroskopy | very complex and expensive, therefore usually X m C Be, Ba,
contracted out, important for large-scale instal- P, F
lations;
sampling via activated carbon absorption;
analysis: desorption from activated carbon by
means of toluene and determination by cou-
pling gas chromatography and mass spec-
trometry

3 d = daily; w = weekly; m = monthly

b A = important, regular sampling; B = less important or less frequent sampling (eg. once weekly); C = only in seldom cases
For individual substrates weighting and frequency of analysis may differ.

° Be = installation operation; Ba = plant construction; P = planning; F = research
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Tabelle 4. Technische Regeln bezlglich Erhebung von

VDI 4630 —45 -

Table 4. Technical rules regarding collection of mate-

Stoffdaten rial data

Technische Erhobene Stoffdaten und/oder Technical rules | Raised material data and/or methods

Regel Verfahren

DIN EN 12880 Bestimmung des Trockenrilickstands und DIN EN 12880 determination of dry residue and water
des Wassergehalts content

DIN EN 15935 Bestimmung des Glihverlusts der DIN EN 15935 determination of the loss on ignition of
Trockenmasse dry mass

DIN 38414-8 Bestimmung des Faulverhaltens (S 8) DIN 38414-8 determination of the amenability to

anaerobic digestion (S 8)

DIN 38414-9 Bestimmung des Chemischen DIN 38414-9 determination of the chemical oxygen
Sauerstoffbedarfs (CSB) (S 9) demand (COD) (S 9)

DIN 38414-18 Bestimmung von adsorbierten, organisch DIN 38414-18 determination of adsorbed organically
gebundenen Halogenen (AOX) (S 18) bound halogens (AOX) (S 18)

DIN 38414-19 Bestimmung der wasserdampffllichtigen DIN 38414-19 determination of the steam-volatile
organischen Sauren (S 19) organic acids (S 19)

DIN EN 27888 Bestimmung der elektrischen Leitfahig- DIN EN 27888 determination of electrical conductivity
keit

DIN 38406-5 Bestimmung des Ammonium-Stickstoffs DIN 38406-5 determination of ammonia-nitrogen (E 5)
(E5)

DIN EN 13650 Extraktion von in Kénigswasser I6slichen DIN EN 13650 extraction of aqua regia soluble elements
Elementen

DIN EN Bestimmung von ausgewéhlten Elemen- DIN EN determination of selected elements by

ISO 11885 ten durch induktiv gekoppelte Plasma- ISO 11885 inductively coupled plasma optical emis-
Atom-Emissionsspektrometrie sion spectrometry (ICP-OES)

(ICP-OES)

DIN EN Anwendung der induktiv gekoppelten DIN EN application of inductively coupled plasma

ISO 17294-2 Plasma-Massenspektrometrie (ICP-MS)- ISO 17294-2 mass spectrometry (ICP-MS) determina-
Bestimmung von ausgewéhlten Elemen- tion of selected elements including ura-
ten einschlieBlich Uran-Isotopp nium isotopes

ISO 11261 Bestimmung von Gesamt-Stickstoff; ISO 11261 determination of total nitrogen — modified
modifiziertes Kjeldahl-Verfahren Kjeldahl method

DIN ISO 11349 gravimetrische Bestimmung von schwer- DIN ISO 11349 gravimetric determination of low volatile
flichtigen lipophilen Stoffen nach Lése- lipophilic substances after solvent extrac-
mittelextraktion (H 56) tion (H 56)

DIN 38409-7 Bestimmung der S&ure- und Basekapazi- DIN 38409-7 determination of acid and base-neutralis-
tat (H 7) zing capacities (H 7)

DIN EN Bestimmung von Phosphor; Photometri- DIN EN determination of phosphorus — ammo-

ISO 6878 sches Verfahren mittels Ammonium- ISO 6878 nium molybdate spectrometric method
molybdat

DIN EN 1484 Bestimmung des gesamten organischen DIN EN 1484 determination of total organic carbon
Kohlenstoffs (TOC) und des gelésten (TOC) and dissolved organic carbon
organischen Kohlenstoffs (DOC) (DOC)

DIN EN 13137 Bestimmung des gesamten organischen DIN EN 13137 determination of total organic carbon
Kohlenstoffs (TOC) in Abfall, Schlam- (TOC) in waste, sludges and sediments
men und Sedimenten

DIN EN 25663 Bestimmung des Kjeldahl-Stickstoffs; DIN EN 25663 determination of Kjeldahl nitrogen;
Verfahren nach Aufschluss mit Selen method after mineralisation with sele-

nium

DIN 51900-1 Bestimmung des Brennwerts mit dem DIN 51900-1 determination of gross calorific value by
Bomben-Kalorimeter und Berechnung the bomb calorimeter and calculation of
des Heizwerts net calorific value

DIN 38404-6 Bestimmung der Redox-Spannung (C 6) DIN 38404-6 determination of the oxidation reduction

(redox) potential (C 6)

Methodenbuch mikrowellenbeheizter Druckaufschluss; Methodology micro wave heated pressure decomposi-

VDLUFA Bd. VII; | Verbandsmethode Handbook tion, accosiation methodology

2.1.3[7] VDLUFA Bd. VII;

2.1.3[7]
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7 Gartests — Batch-Verfahren

Nachfolgend wird die Durchfithrung von Girtests
nach dem Batch-Verfahren beschrieben. Das darge-
stellte Verfahren ist anwendbar auf alle organischen
Feststoffe oder Fliissigkeiten, die als représentative
Testsubstanz eingesetzt werden konnen.

Derartige Gértests erlauben Aussagen

e zur grundsitzlichen Bewertung des moglichen
Biogasertrags und der anaeroben biologischen
Abbaubarkeit eines Stoffs oder Stoffgemischs,

e zur qualitativen Beurteilung der Geschwindigkeit
des anaeroben Abbaus des untersuchten Stoffs
und

e zur qualitativen Bewertung der Hemmwirkung
des untersuchten Stoffs im untersuchten Konzent-
rationsbereich.

Girtests erlauben keine Aussagen

e zur Prozessstabilitit in Reaktoren, die mit dem
untersuchten Stoff oder dem Stoffgemisch konti-
nuierlich beschickt werden,

* zur Biogasausbeute unter Praxisbedingungen, auf-
grund moglicher negativer oder positiver Syner-
gieeffekte,

e zur Monovergirbarkeit des Substrats unter Pro-
zessbedingungen und

e iiber die Grenzen der organischen Raumbelas-
tung.

Das Ergebnis eines Girtests hidngt vor allem ab von

* der mikrobiologischen Aktivitit des verwendeten
Inokulums (diese ist abhédngig von den Milieube-
dingungen wie Temperatur und Verfiigbarkeit des
Substrats sowie von der Leistungsfihigkeit der
verwendeten biologisch aktiven Masse) und

e der ordnungsgeméBen Erfassung und Auswertung
der entstandenen Biogasmengen.

Um vergleichbare Ergebnisse in Gértests zu erhalten,
ist es notwendig, sowohl die Erstellung eines Géran-
satzes als auch die Gaserfassung und ihre Auswer-
tung moglichst genau zu definieren.

Das Ergebnis eines Girtests zeigt die Biogas- oder
Methanausbeute in fy je kg organischer Trocken-
masse des eingesetzten Substrats unter den Bedin-
gungen des Tests und der realisierten Versuchsdauer.
Der hierbei ermittelte Ertrag entspricht in der Regel
den bei Praxisbiogasanlagen erreichten Werten, wenn
dort ausreichend lange hydraulische Verweilzeiten
gefahren werden. Bei der Nutzung schwer abbauba-
rer Substrate (z.B. mit hohem Rohfaseranteil) kann
der Zerkleinerungsgrad des Inputsubstrats eine di-

Alle Rechte vorbehalten © Verein Deutscher Ingenieure e.V., Disseldorf 2016

7 Fermentation tests — Batch procedures

We will now describe how the fermentation test using
the batch procedure is carried out. The procedure de-
scribed can be applied to all organic solids or liquids
which can be used as representative test substances.

Fermentation tests of this kind provide information

regarding

e fundamental evaluation of the possible biogas
yield and of the anaerobic biological degradability
of a material or mixture of materials,

e qualitative appraisal of the speed of anaerobic
degradation of the material under investigation,
and

* qualitative evaluation of the inhibitory effect of
the material under investigation in the range of
concentrations in the test.

Fermentation tests provide no information regarding:

* process stability in reactors which are continu-
ously fed with the material or mixture of materials
under investigation,

* biogas yield under practical conditions due to pos-
sible negative or positive synergistic effects,

* the mono-fermentability of the substrate under
process conditions, and

* the limits of the organic loading rate per unit vol-
ume.

The result of a fermentation test depends primarily on

* the microbiological activity of the inoculum being
used (this is dependent on milieu conditions such
as temperature and availability of the substrate as
also the efficiency of the biologically active mass
used), and

e proper acquisition and evaluation of the biogas
quantities created.

This means that if comparable results are to be ob-
tained in fermentation tests, not only the creation of a
fermentation batch but also gas data acquisition and
its evaluation must be defined as precisely as possi-
ble.

The outcome of a fermentation test shows the biogas
or methane yield in { per kg organic dry mass of the
input substrate under the test conditions and the real-
ised test duration. The obtained yield usually equals
the values achieved in practice in biogas plants when
they maintain sufficiently long hydraulic residence
times. When using difficult to degrade substrates
(e.g. with high raw fibre content), the degree of the
input substrate’s size reduction can have a direct ef-
fect on the degradation kinetics, and thus on the bio-
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rekte Auswirkung auf die Abbaukinetik — und damit
den Biogasertrag — ausiiben.

Fiir eine Bestimmung des maximalen Gasertrags
konnen unter Annahme einer Kinetik (z.B. erster
Ordnung) und einer Kurvenanpassung das Biogas-
potenzial und die Geschwindigkeitskonstante be-
stimmt werden. Beides kann dann unter bestimmten
Annahmen auf kontinuierliche Prozesse iibertragen
werden, und auf dieser Basis kénnen Prognosen zur
Biogasbildung in kontinuierlichen Prozessen getrof-
fen werden. Diese Ubertragung ist mit Unsicherhei-
ten behaftet, da der Batch-Test unvermeidlich mit an-
deren Substratmassenanteilen als der kontinuierliche
Versuch durchgefiihrt wird und das Verhéltnis Subst-
rat zu Inokulum FEinfluss auf die Kinetik hat. Eine
Beispielrechnung dazu befindet sich im Anhang H.

Grundsitzlich gilt, dass ausreichende Routine und
praktische Erfahrung in der Durchfiihrung und Er-
gebnisbewertung von Girtests Voraussetzung fiir die
Ermittlung belastbarer Ergebnisse aus der Nutzung
von Girtests fiir die Prozessmodellierung und -bilan-
zierung sind.

Tabelle 5 enthilt eine Ubersicht zu Einsatzberei-
chen und Belastbarkeit der Ergebnisse von Batch-
Girtests in Abhingigkeit von Versuchsziel und ver-
fligbarer Probenqualitit. Verfahrensdetails und Ar-
beitsvorschriften zu den eingesetzten Variationen des
Batch-Tests werden in den anschlieBenden Abschnit-
ten definiert.

7.1 Material und Methoden
7.1.1 Gartestapparaturen

Die Girtestapparatur kann gemif3 DIN 38414-8 oder
gemal DIN EN ISO 11734 ausgefiihrt werden. Zu-
nichst gilt es, bei der Auswahl der Geritschaften und
Materialien darauf zu achten, dass ein Luftsauerstoff-
eintrag oder ein unkontrollierter Biogasaustrag aus-
geschlossen wird; das heifit alle verwendeten Geriit-
schaften sollten eine ausreichende Gasdichtigkeit
aufweisen. Fiir alle Teile der Apparatur, die mit der
Biogasatmosphire in Kontakt sind, ist Glas der be-
vorzugte Werkstoff. Das gesamte System soll nach
dem Aufbau einem Dichtigkeitstest unterzogen und
regelmidlBig vor jedem Neuansatz auf Dichtigkeit
iiberpriift werden. Vor allem bei der Verwendung von
Schlduchen ist die Dichtigkeit besonders sorgsam zu
priifen. Wie dieser Test im Einzelnen aussehen kann,
ist abhingig vom jeweiligen Versuchsaufbau. Dich-
tigkeitspriifungen mit Stickstoff oder Luft sind dabei
nicht ausreichend, da verschiedene Werkstoffe unter-
schiedliche Permeabilititsraten fiir die Hauptbe-
standteile des Biogases im Vergleich zu den Hauptbe-
standteilen der Luft haben. Sinnvollerweise werden
die Dichtigkeitstests daher mit Biogas oder einer dem
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gas yield.

In order to determine the maximum gas yield, the bio-
gas potential and the velocity constant can be deter-
mined under an assumption regarding the kinetics
(e.g. first order) and curve matching. Both results can
then, under certain assumptions, be applied to contin-
uous processes, and on this basis forecasts can be
made about biogas formation in continuous proc-
esses. This application to continuous processes in-
volves uncertainties, since the batch test is of neces-
sity performed with different substrate mass fractions
than the continuous test, and the substrate/inoculum
ratio affects the kinetics. A sample calculation can be
found in Annex H.

As a general principle, adequate routine and practical
experience in conducting fermentation tests and eval-
uating their results are prerequisites for obtaining re-
liable results from the use of fermentation tests for
process modelling and balancing.

Table 5 shows an overview of the ranges of applica-
tion and reliability of the results of batch fermenta-
tion tests against the objective of the test and the
available sample quality. Details of the methods and
the process specifications for the variations used in
the batch test are defined in the subsequent sections.

7.1 Material and methods
7.1.1 Fermentation test apparatus

Fermentation test apparatus may be as specified in
DIN 38414-8 or in DIN EN ISO 11734. The first
thing to pay attention to when selecting the equip-
ment and materials is that introduction of atmos-
pheric oxygen or unmonitored discharge of biogas is
excluded; in other words, all equipment used should
be adequately gastight. Glass is the preferred material
for all parts of the apparatus which are in contact with
the biogas atmosphere. Once it has been set up, the
entire system should be tested to ensure it is leak-
proof. Particularly when hoses are used, an extra
careful check should be made for leaks. How this test
may appear in a particular case can depend on the ex-
perimental set-up. Leak testing using nitrogen or air
is inadequate in this situation, since different materi-
als have different permeability rates for the main con-
stituents of the biogas as compared with the main
constituents of air. For this reason, leak tests are car-
ried out with biogas or with a synthetic mixture of
CH, and CO, which is comparable to the biogas.
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Tabelle 5. Wahl der Versuchsparameter fir verschiedene Einsatzbereiche und Belastbarkeit der Ergebnisse von
Batch-Gértests in der Ubersicht

BEST BeuthStandardsCollection - Stand 2016-11

Ermittlung von Stoffdaten | Ermittlung realititsnaher Gasausbeuten

fir Biogasanlagen

Ermittlung des Restgaspotenzials

aufbereitung

mengen und Verwendung
homogener Substratsus-
pensionen mit geringer
PartikelgréBe flr maxima-
len Stoffumsatz, siehe

sion nahe kommen, um Verfalschungen in
der Ausbeute durch mechanischen Vorauf-
schluss zu reduzieren, siehe Abschnitt 5.4.

Probenahme Erstellen reprasentativer Erstellen reprasentativer Mischproben aus Erstellen reprasentativer Mischpro-
Proben, siehe Abschnitt 5.2 | dem Garinput unter Betriebsbedingungen, ben aus dem Fermenter-/Nachgérer-
siehe Abschnitt 5.2 Uberlauf, siehe Abschnitt 8.1
Proben- Einsatz geringer Proben- Die PartikelgréBe soll der Originalsuspen- Homogene und repréasentative

Probe, gegebenenfalls grobe Zerklei-
nerung, siehe Abschnitt 8.1

der Substratverfiigbarkeit fiir die bakteriell-enzymatische Hydrolyse ste-
hen, um ausreichende Pufferkapazitéat (pH-Wert, Gleichgewicht zwischen
Séureproduktion und -umsatz) wahrend des Versuchs zu gewahrleisten.

Leicht hydrolysierbare Proben neigen zur Versduerung und erfordern eine
erhdhte Inokulummenge (und/oder eine reduzierte Substratmenge), siehe
Abschnitt 7.1.2 und Abschnitt 7.1.3.

Abschnitt 5.4

Temperatur StandardmaBig ist der Géartest mesophil (37 °C) angelegt. Die Testtemperatur ist den Betriebs-
Das in akkreditierten Umweltlabors vorgehaltene Inokulum wird in der bedingungen vor Ort bzw. der Frage-
Regel aus der mesophilen Klarschlammfaulung oder aus landwirtschatftli- | stellung anzupassen. Dem Garrest
chen Biogasanlagen kultiviert. wird kein zusétzliches Inokulum
Sollen Ergebnisse einer thermophilen Prozessfihrung verifiziert werden, zugesetzt, sishe Abschnitt 8.2.
ist die Bereitstellung eines thermopbhilen Inokulums erforderlich.
Bei Einsatz mesophilen Inokulums kann der Abbau durch reduzierte Ver-
figbarkeit innerhalb der Gartestzeit unvollstéandig sein (z.B. Umsatz héher
schmelzender nativer Fette) oder gar nicht erfolgen (z.B. lignozellulosehal-
tige Strukturen mit verbessertem Zugang fir die Enzyme zu den Zellulose-
molekdilen bei héheren Temperaturen).

Testsystem Auswabhl standardisierter Die GroBe des Batch-Ansatzes ist so zu wahlen, dass qualitative Inhomogenitaten
und automatisierter Ver- der Probe weitgehend kompensiert werden. Bei inhomogenem Ausgangsmaterial
suchstechnik fir den sollte die Zahl der Wiederholungen gesteigert werden, siehe Abschnitt 7.1.
Betrieb einer Vielzahl paral-
leler Versuchsansatze unter
Einbeziehung von drei Wie-
derholungen je Variante,
siehe Abschnitt 7.1

Inokulum Die Impfbiomasse muss im richtigen Verhaltnis zur Substratmenge und zu | Bei Restgaspotenzialbestimmungen

(Garrestemissionen, Deponieablage-
rungskriterien) ist das Volumen des
zu untersuchenden Garrests so grof3
zu wahlen, dass das geringe noch
vorhandene Gasbildungspotenzial
der Probe innerhalb der Versuchszeit
zu auswertbaren Ergebnissen fihrt.

siehe Abschnitt 8.2:

Es empfiehlt sich eine Vergarung
ohne Zusatz von Inokulum, da schon
garfahiges Material vorliegt. Bei der
geringen Biogasausbeute wiirde das
Inokulum etwa gleich viel Gas brin-
gen, was die Genauigkeit des Ergeb-
nisses verschlechtert.

Homogenisie-
rung wahrend
der Versuchs-
dauer

Far kleinere Testvolumina
ist die Bewegung der
gesamten Apparatur mit
mehreren Testeinheiten
zweckmaBig (rotierender
Probentrager, Schittel-
tisch). Magnetriihrerein-
satz ist TR- und viskositéts-
abhangig maglich.
Trockene Schwimm- und
Sinkschichten sind zu
vermeiden, siehe Ab-
schnitt 7.2.

lern flhren kénnen, siehe Abschnitt 7.2.

GréBere Testflaschen sind individuell zu riihren mit Magnetriihrern oder mit konven-
tionellen Laborrihrwerken. Bei strukturreichen, viskosen Medien ist darauf zu ach-
ten, dass eine sich bildende Schwimmschicht regelmaBig befeuchtet wird.

Besonderes Augenmerk ist auf die Abdichtung der rotierenden Welle bei der Durch-
fihrung durch die Behélterwand zu richten, da Gasverluste zu groBen Auswertefeh-
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Tabelle 5. Wahl der Versuchsparameter fir verschiedene Einsatzbereiche und Belastbarkeit der Ergebnisse von
Batch-Gartests in der Ubersicht (Fortsetzung)

Ermittlung von Stoffdaten | Ermittlung realitdtsnaher Gasausbeuten | Ermittlung des Restgaspotenzials
fir Biogasanlagen

Unter-
suchungs-
dauer

ca. 25 bis 60 Tage 60 Tage

Abbruchkriterium fiir Test: < 0,5 % Neugasbildung/3 d, siehe Abschnitt 7.2
siehe Abschnitt 7.2

Praxisrelevanz
von Gartests

Batch-Gartests arbeiten unter optimierten Bedingungen bezliglich Pufferkapazitat, Néhrstoffverfligbarkeit und Ein-
fluss substratbedingter Hemmungen.

Die im Batch-Ansatz gemessenen Gasausbeuten reprasentieren deshalb in der Regel die maximal erzielbaren
Ausbeutegrenzwerte. Je homogener die Probe ist und je feiner die Feststoffpartikel in der Suspension sind, desto
néher liegt die Gasausbeute am theoretisch méglichen Maximalwert.

Substrate mit biologisch schwer abbaubaren Inhaltsstoffen kbnnen wegen notwendiger bakterieller Adaption zu
verzdgertem Anlauf der Gasproduktion filhren bzw. erzeugen Plateaus in den aufgenommenen Gasausbeutekur-
ven. Genauere Untersuchungen sind in solchem Fall erforderlich; gegebenenfalls hilft die Gewinnung eines besser
adaptierten Inokulums aus dem vorhergehenden Batch-Ansatz.

Bewertung der
Biogasqualitat
im Ergebnis
von Gaértests

Aufgrund der geringen LOslichkeit und der fehlenden chemischen Reaktivitat ist die als Gasphase emittierte
Methanmenge in guter Ubereinstimmung mit dem aus der Stoffwechselstéchiometrie zu erwartenden Wert.

Fir Kohlenstoffdioxid gilt diese Voraussetzung nicht. Aufgrund seiner hohen Wasserléslichkeit und der haufig zu
beobachtenden Léslichkeitslibersattigung bis zum Faktor 4 wird ein signifikanter Anteil an CO, physikalisch in der
Flissigkeit gespeichert.

Ein weiterer Anteil wird pH-Wert- und temperaturabh&ngig als Karbonat in der Flissigkeit festgelegt.

Wahrend im Gértest infolge der geringen Volumina und vernachlé&ssigbaren statischen Druckhéhen die CO,-Bin-
dung zum stdchiometrischen Gasertrag keine signifikanten Abweichungen verursacht, ist bei Abgleich von Ergeb-
nissen aus Praxisanlagen mit Labortests zu beachten, dass in Abh&ngigkeit von hydraulischen Verhaltnissen und
Prozessbedingungen in der GréBenordnung bis ca. 10 % des gebildeten CO, in der Flussigphase fixiert werden
kénnen.

Dieser Effekt macht sich insbesondere bei hohen Reaktoren mit bodennaher Fliissigkeitsentnahme, mesophilen
Prozesstemperaturen und karbonatbildenden Substraten bemerkbar. Fir Flachfermenter bei Vergarung kohlenhy-
dratreicher Substrate ist der Effekt weniger bemerkbar (z.B. NawaRo-Vergarung).

Gasertrage und -qualitaten bei Industrievergérungsanlagen kdnnen deshalb im Ertrag geringer und in der CH,-
Konzentration entsprechend hdéher sein als bezlglich Substrat und Prozesstemperatur vergleichbare Gértests.
Der gemessene CO,-Anteil im Gas und die Gasausbeute sind somit immer geringer als stoffwechselseitig von den
Anaerobiern produziert.

Zu beachten ist, dass Gase bei Normbedingungen (1,013 bar, 0 °C) per Definition nicht wasserfrei sind. Wasser-
freies Gas ist als ,trocken bei Normbedingungen® zu deklarieren.

Table 5. Selection of test parameters for various ranges of application and reliability of the results of batch fermenta-
tion tests: overview

Obtaining substance Obtaining realistic gas yields for Obtaining the residual
data biogas plants gas potential
Sampling preparing representative | preparing representative mixture samples from preparing representative mixture
samples, see Section 5.2 | the fermentation input under operating condi- samples from the fermenter/post-
tions, see Section 5.2 fermenter overflow, see Sec-
tion 8.1
Sample using small sample Particle size should approximate the original sus- | homogenous and representative
preparation quantities and homoge- pension, in order to minimise false yield results sample, where necessary rough
nous substrate suspen- due to mechanical pre-pulping, see Section 5.4. size reduction, see Section 8.1
sions with small particle
size for maximum sub-
stance conversion, see
Section 5.4
Temperature The standard procedure is to run a mesophilic (37 °C) fermentation test. The test temperature should
The inoculum made available by accredited environmental labs is usually match the operating conditions at
cultivated from the mesophilic sewage sludge digestion or from agricultural the particular site and/or the
biogas plants. problem being investigated. No

additional inoculum is added to

If the results of a thermophilic process control are to be verified, it is neces- . .
the digestate, see Section 8.2.

sary to prepare a thermophilic inoculum.

When using mesophilic inoculum, degradation may be incomplete due to
reduced availability within the fermentation test time (e.g. conversion of native
fats with higher melting points) or not take place at all (e.g. lignocellulose-con-
taining structures with improved access for the enzymes to the cellulose mol-
ecules at higher temperatures).
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Table 5. Selection of test parameters for various ranges of application and reliability of the results of batch fermenta-
tion tests: overview (continued)

Obtaining substance Obtaining realistic gas yields for Obtaining the residual
data biogas plants gas potential
Test system selection of standard- The size of the batch should be so chosen that qualitative inhomogeneities of the

ised and automated test | sample are largely compensated for. The number of repetitions should be increased
technique for operating a | for inhomogeneous starting material, see Section 7.1.

large number of parallel
test batches, with three
repetitions per variant,
see Section 7.1

Inoculum The seeding biomass must be in the correct ratio to the substrate quantity and | When determining the residual
to substrate availability for the bacterial enzymatic hydrolysis, in order to gas potential (digestate emis-
ensure adequate buffering capacity (pH value, equilibrium between acid pro- | sions, waste site deposit criteria),
duction and conversion) during the test. the volume of the investigated
Easily hydrolysed samples tend to acidify and require an increased quantity of gfz?tsajihszosﬂlzde ?ﬁ:ﬁfgﬁ:;ﬁ
inoculum (and/or a decreased quantity of substrate), see Section 7.1.2 and ; . ) ’
Section 7.1.3. still av_allable gas formation

potential of the sample leads
within the test time to evaluable
results.

see Section 8.2:

It is advisable to have fermenta-
tion without the addition of inocu-
lum, since fermentable material is
already present. Given the low
biogas yield, inoculum would pro-
vide about the same amount of
gas, which reduces the accuracy
of the results.

Homogeni- For smaller test volumes, | Larger test flasks should be stirred individually with magnetic or conventional lab agi-

sation during movement of the entire tators. In the case of highly structured viscous media, ensure that any floating layers

the test period apparatus with several that form are moistened regularly.

test units is useful (rotat- | Special attention should be paid to sealing the rotating shaft where it passes through

ing sample carrier, vibrat- | the container’s wall, since gas losses may lead to large errors in the results, see Sec-
ing table). Depending on | tion 7.2.

TR and viscosity, it is
possible to use a mag-
netic stirrer attachment.
Dry floating layers and
settled material should
be avoided, see Sec-

tion 7.2.
Test duration ca. 25 to 60 days 60 days

test termination criterion: < 0,5 % new gas formation/3 d, see Section 7.2

see Section 7.2
Practical Batch fermentation tests work under optimised conditions with regard to buffering capacity, nutrient availability and
relevance of substrate-related inhibitory effects.
fermentation The gas yields measured in batch tests, therefore, usually represent the maximum achievable yield limits. The
tests more homogeneous the sample and the finer the solid particles in the suspension, the closer the gas yield to the

theoretically possible maximum value.

Substrates containing substances that are difficult to degrade biologically can, due to the necessary bacterial
adaptation, lead to a delayed start-up of gas production and/or create plateaus in the recorded gas yield curves. In
such cases, more precise investigations are required; it may be helpful to obtain a better adapted inoculum from
the preceding batch.




BEST BeuthStandardsCollection - Stand 2016-11

-51- VDI 4630

Alle Rechte vorbehalten © Verein Deutscher Ingenieure e.V., Disseldorf 2016

Table 5. Selection of test parameters for various ranges of application and reliability of the results of batch fermenta-
tion tests: overview (continued)

Obtaining substance Obtaining realistic gas yields for
data biogas plants

Obtaining the residual
gas potential

Evaluating
biogas quality
in the results of
fermentation
tests

Due to the low solubility and the absence of chemical reactivity, the methane emitted as a gas phase agrees well
with the value to be expected from metabolic stoichiometry.

This premise does not apply to carbon dioxide. Due to its high water solubility and the often observed solubility
over-saturation up to a factor of 4, a significant fraction of CO, is stored physically in the liquid.

A further fraction, which depends on the pH value and on the temperature, is fixed in the liquid in the form of car-
bonate.

Whilst in fermentation tests, as a result of the low volumes involved and the negligible static pressures, CO, bind-
ing does not cause significant errors in the stoichiometric gas yield, when comparing results from industrial plants
with those from lab tests it should be noted that depending on the hydraulic situation and process conditions, up to
an order of magnitude of ca. 10 % of the formed CO, can be fixed in the liquid phase.

This effect is noticeable especially in tall reactors with liquid extraction near the bottom, mesophilic process tem-
peratures and carbonate-forming substrates. It is less noticeable in flat fermenters when fermenting carbohydrate-
rich substrates (e.g. fermentation of renewable raw materials).

Gas yields and qualities in industrial fermentation plants can, therefore, have lower yields and higher CH, concen-
trations than fermentation tests with similar substrates and process temperatures.

The measured CO, fraction in the gas and the gas yield are, therefore, always lower than the metabolic anaerobic
production.

It should be noted that at standard conditions (1,013 bar, 0 °C), gases are not water-free by definition. Water-free

gas should be stated as “Dry at standard conditions”.

Biogas vergleichbaren synthetischen Mischung von
CH, und CO, durchgefiihrt.

Die Inkubation der Ansitze erfolgt unter mesophilen
(37°C=%2°C) oder unter thermophilen Bedingungen
(55°Cx1°C). Zum Temperieren der Géransitze
konnen Klimakammern verwendet werden. Sie sind
in der Regel nicht mit einem Umluftsystem ausge-
stattet und dann mit einem explosionsgeschiitzten
Ventilator nachzuriisten, um eine homogene Tempe-
raturkonstanz im gesamten Inkubatorraum zu si-
chern. Als alternative Wirmequelle konnen Wasser-
bader zum Einsatz kommen; hier ist darauf zu achten,
dass der Fliissigkeitspegel im Wasserbad stets ober-
halb der Fiillstinde in den GérgefiaBen ist.

Eine Einrichtung zur mechanischen Durchmischung
des Giransatzes ist hilfreich; beispielsweise ist bei
Substraten, die eine Schwimmschicht erzeugen, eine
regelméfBige Durchmischung unbedingt notwendig.
Eine einmalige vollstindige Durchmischung an
Werktagen ist dabei meistens ausreichend. Das
Durchmischen dient vor allem dazu, die Ausgasung
des gebildeten Biogases zu fordern und die Bildung
von trockenen, inaktiven Flotatschichten zu verhin-
dern.

Die Girtestgefille konnen Flaschen von 0,5 ¢, 1 { oder
2 { sein. Fiir besonders inhomogenes Substrat (z.B.
Miill, Bioabfall) ist der Einsatz groBerer Garvolu-
mina (10 { bis 20 {) zu préferieren, da dadurch das Er-
stellen reprisentativer Proben erleichtert wird. Wenn
Probenaufbereitung und Aufgabenstellung es zulas-
sen, kann auch mit noch kleineren Gefidl3en gearbeitet
werden, wie es z.B. beim Hohenheimer Biogastest

Feed materials are incubated under mesophilic condi-
tions (37 °C %2 °C) or under thermophilic conditions
(55°C=*1°C). Climatic chambers can be used for
temperature control of the fermentation batches. As a
rule, these chambers are not equipped with a circulat-
ing air system. An explosion-protected fan should
therefore be fitted, in order to ensure that the temper-
atures are kept constant within the entire volume of
the incubator. Water baths can be used as an alterna-
tive heat source but here it should be ensured that the
level of water in the bath is always higher than the fill
levels in the fermentation vessels.

A device for mixing the fermentation batch thor-
oughly may be useful; for example, substrates that
produce a floating layer or scum will certainly have to
be mixed thoroughly on a regular basis. In most cases
a single thorough mixing will suffice on workdays.
The main reason for thorough mixing is to encourage
degassing of the biogas which forms and to prevent
the formation of dry and inactive layers of flotate.

The containers used for the fermentation test can be
0,50, 1 or 2 f flasks. When a substrate is particularly
inhomogeneous (refuse, biowaste, and so on), it may
be better to have larger fermentation volumes (10 {
to 20 /) as this makes it easier to obtain representa-
tive samples. If sample preparation and the test objec-
tives permit, even smaller containers may be used
such as was the case in the Hohenheim biogas test



BEST BeuthStandardsCollection - Stand 2016-11

-52- VDI 4630

[14] beschrieben ist. Je groBer die Probeflaschen und
damit auch die eingesetzte Substratmenge sind, desto
groBer muss auch die gaserfassende Apparatur ausge-
legt werden (Abschnitt 7.1.3). Dies trifft insbeson-
dere bei der Vergirung energiereicher Rohsubstrate
zu (z.B. Maissilage, Flotatfett, Speiseabfall), bei de-
nen eine verhiltnismidBig groe Biogasausbeute zu
erwarten ist.

Da der Systeminnendruck maBgeblich die Gasdich-
tigkeit der Apparatur und die Loslichkeit der Biogas-
komponenten im Gérmedium beeinflusst, sind be-
sonders niedrige Uberdriicke im System vorteilhaft.
Deshalb wird eine Apparatur gemifl Bild 3 nach
DIN 38414-8, Bild 5, Bild 6 oder Bild 8 gegeniiber
Bild 4 nach DIN EN ISO 11734, priferiert, in der
deutlich hohere Gasdriicke auftreten kénnen. Nied-
rigste Systemiiberdriicke werden durch den Verzicht
auf eine Druckspeicherung des produzierten Bio-
gases erzielt. Dies kann durch Verwendung von Foli-
engasbeuteln, bei kleineren Biogasproduktionen von
16/h oder 8/f/h Volumen mit dem Einsatz eines
Mikrogaszihlers (z.B. analog Bergedorfer Biogas-
test, siehe [12]) und bei hoheren Biogasproduktionen
mit einem Trommelgaszihler realisiert werden. Bei
der Auswahl des Gaszihlers ist die zu erwartende
Biogasproduktion zu beriicksichtigen.

Im Folgenden werden exemplarisch sechs Moglich-
keiten beschrieben, um das Gas zu erfassen (Bild 3
bis Bild 9).

)

Eudiometerrohr /

eudiometer tube |}

Y

AT
R
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[14]. The larger the sample flasks are — and thus the
amount of substrate used as well — the larger the ap-
paratus detecting the gas must be dimensioned (see
Section 7.1.3). This is particularly the case when en-
ergy-rich raw substrates are fermented. These include
maize silage, fatty flotate or food waste from which a
relatively high biogas yield is to be expected.

Since the system’s internal pressure exerts a decisive
influence not only on the tightness of the apparatus
against gas leaks but also on the solubility of the bi-
ogas components in the fermentation medium, espe-
cially low overpressures in the system are an advan-
tage. For this reason, apparatus such as is specified in
DIN 38414-8 (Figure 3), Figure5, Figure 6 or
Figure 8 should be preferred to DIN EN ISO 11734
(Figure 4) in which markedly higher gas pressures
can occur. The lowest system overpressures are ob-
tained by dispensing with storage of the produced
biogas under pressure. This can be done by using
plastic gas bags, employing a micro gas meter at
lower levels of biogas production at volumes ranging
between 1 f/h and 8 {/h (e.g. similar to the Bergedorf
biogas test; see [12]), and employing a drum-type gas
meter at higher biogas production volumes. The level
of biogas production expected should be taken into
consideration when selecting the gas meter.

In what follows we shall describe by way of example
six possible methods of detecting the gas (Figure 3
to Figure 9).

~ NiveaugefaB3 /
levelling bottle

Testmedium

mit
Impfschlamm /
test medium
with seeding
sludge

-~ temperiertes Wasserbad /
temperature-regulated water bath

Bild 3. Versuchsapparatur nach DIN 38414-8 — Gasvolumen-
messung mittels Eudiometerrohr

Figure 3. Test apparatus according to DIN 38414-8 — Gas vol-
ume measurement with the eudiometer tube
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|

Druckmessgerat /
pressure measurement instrument

Bild 4. Versuchsapparatur nach DIN EN ISO 11734 — Gasvolu-
menmessung mittels Gasdruckmessgerat

Gassammelrohr (graduiert) /
gas sampling tube (graduated)\ ------

-

up
{|
Sperr-

liquid

flussigkeit /
confining
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Klimaschrank / climatic cabinet

Einstichnadel /

/needle

gasdichter
Verschluss /
gastight seal

Testmedium
mit
Impfschlamm /
test medium
with seeding
sludge

Figure 4. Test apparatus according to DIN EN ISO 11734 — Gas
volume measurement with a gas pressure measurement instru-
ment

Klimaschrank /
climatic chamber

Testmedium

mit
Impfschlamm /
test medium
with seeding
sludge

Bild 5. Versuchsapparatur — Gasvolumenmessung mittels Gas-
sammelrohren

Bei der Gaserfassung und -messung in Bild 3 nach
DIN 38414-8 wird bei Niveaugleichheit der Sperr-
fliissigkeit im Eudiometerrohr und im Niveaugefil3
das entwickelte Gasvolumen abgelesen. Wenn die
Niveaugleichheit nicht hergestellt wird, kann die
dann notwendige Volumenkorrektur rechnerisch er-
folgen. Die Berechnungsmethode ist anzugeben.

Insbesondere ist darauf zu achten, dass keine Sperr-
fliissigkeit tiber das Innenrohr in das Inokulum {iiber-

Figure 5. Test apparatus — Gas volume measurement with gas
sampling tubes

When detecting or measuring gas as specified in
DIN 38414-8 (Figure 3), the gas volume produced is
read off when the levels of the confining liquid in the
eudiometer tube and in the levelling bottle are the
same. Where equal levels are not achieved, the vol-
ume correction which then becomes necessary can be
obtained mathematically. The calculation method
should be stated.

Particular care should be taken to ensure that no con-
fining liquid spills over the inner tube into the inocu-
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Bild 6. Gasvolumenmessung mittels Folienbeutel

Figure 6. Gas volume measurement using plastic bags
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Bild 7. Schema des Hohenheimer Biogasertragstests — der Kol-
benprober wird kontinuierlich gedreht

1 Gleit- und Dichtmittel
Graduierung 1/1 m{ zur Gasvolumenbestimmung
Gasraum
Offnung zur Gasanalyse
Schlauchklemme/Glashahn
Glasspritze
Géarmedium
Stopfen

o~NO O WN

tritt. Zur Biogaserfassung wird eine saure Sperrfliis-
sigkeit (z.B. nach DIN 38414-8) verwendet. Die Ver-
wendung einer alkalischen Sperrfliissigkeit, die den
Kohlenstoffdioxid- und Schwefelwasserstoffanteil
des Biogases adsorbiert, ermoglicht die selektive Er-
fassung der produzierten Methanmenge.

Im Gegensatz zu DIN 38414-8 wird das Gasvolumen
nach DIN EN ISO 11734 mit einem Druckmessgerét
indirekt erfasst (Bild 4). Zur Berechnung des Gas-
volumens werden der aufgenommene Gasdruck und
die gemessene Gastemperatur herangezogen. Der
Gasdruck soll einen Wert von 100 hPa nicht tiber-
schreiten.

Das Druckmessgerit verfiigt idealerweise iiber die
Moglichkeit einer niedrigen Solldruckeinstellung mit
automatischem Druckablass.

. V] /

Figure 7. Schematic diagram of the Hohenheim biogas yield
test — syringe sampler is rotated continuously

1 sliding and sealing agent

graduation 1/1 m( for gas volume determination
gas chamber

aperture for gas analysis

hose clamp/glass tap

glass syringe

fermentation medium

bung

o~NO O WN

lum. An acid confining fluid (e.g. in accordance with
DIN 38414-8) is used for biogas capture. Using an
alkaline confining fluid that adsorbs the carbon diox-
ide and hydrogen sulphide fraction of the biogas, al-
lows selective capture of the produced methane.

In contrast to DIN 38414-8, with DIN EN ISO 11734
the gas volume is measured indirectly by means of a
pressure measurement instrument (Figure 4). The gas
volume is calculated from the gas pressure registered
and the gas temperature measured. The gas pressure
should not exceed a value of 100 hPa.

Ideally, the pressure gauge should have the option of
a low target pressure setting with automated pressure
release.
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Bild 8. Gasvolumenmessung mittels Mikrogaszahler
(Bergedorfer Gartest)

1 PC-Auswerteeinheit (optional)
2 Trockenschrank zwangsbeliftet oder Wasserbad

Testmedium mit Inokulum

Gaseinlass

elektronischer Zahler

Mikrogaszéhlgerat (maximal 1 m{/h oder 8 m(/h)
Gasauslass

Gasbeutel

Kanule

©oOoNOO oW

Rihrwerk /
agitator

Gasleitung /
| I gas line

Thermostat / thermostat

Probenbehalter mit Gargemisch /
sample container with

CO,-Wasche mit
Natronlauge /

Figure 8. Gas volume mesurement with the micro gas meter
(Bergedorf fermentation test)

1 PC-evaluation unit (optional)

2 drying cabinet with forced-air ventilation or
water bath

test medium with inoculum

gas inlet

electronic counter

micro gas meter (maximum 1 m{/h or 8 mf/h)
gas outlet

gas bag

tubule

©oo~NOO oW

Gasleitung /
gas line

Daten-
kabel /

i NN

B ——————

Kippzahler zur
Messung des Methan-

Datenerfassung /
data acquisition

fermentation mixture CO, scrubbing with volumenstroms /
sodium hydroxide tipping counter for
solution measuring the

Bild 9. Gasvolumenmessung mittels Mikrogaszéhler
(Bioprozesskontrolle)

Anstelle des Druckmessgerits kann das Gas in Gas-
sammelrohren, die tiblicherweise in einen Standzy-
linder mit Sperrfliissigkeit eingebracht sind, aufge-
nommen werden (Bild 5). Die Verbindung zwischen
Substratflasche und Gassammelrohr sollte moglichst
aus Glasrohr sein. Die beweglichen Teile aus Kunst-
stoff sollten so kurz wie moglich gehalten werden.

methane volume flow

Figure 9. Gas volume measurement using a micro gas meter
(bioprocess control)

Instead of a pressure gauge being used, the gas can be
collected in gas sampling tubes which are normally
installed in a gas jar with confining liquid (Figure 5).
The connection between the substrate flask and the
gas sampling tube should, if possible, be a glass tube.
The moving parts made of plastic should be kept as
short as possible.
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Bild 6 stellt einen Girtestaufbau fiir grolere Gérvo-
lumina dar. Das Gérgefi3 kann z.B. ein Volumen von
10 £ haben und wird mittels eines Riihrgeréts durch-
mischt. Das gebildete Biogas wird in einem Folien-
beutel aufgefangen, der iiber einen Trommelgaszéh-
ler periodisch entleert wird.

Bild 7 zeigt schematisch den sogenannten Hohenhei-
mer Biogasertragstests. Bei diesem Verfahren ist kein
zusitzliches Gassammelrohr erforderlich. Die
Sammlung des Biogases zwischen den Messzeitriu-
men erfolgt im Kolbenprober, der gleichzeitig als
Girraum dient. Gasverluste iiber Verbindungsschliu-
che zu einem Gassammelrohr werden dadurch ver-
mieden. Dazu kann die nach der giingigen Aufberei-
tungsmethode fiir Futtermitteluntersuchungen [9]
vorbereitete Probe (Trocknung bei < 60 °C, Mahlen
mit 1-mm-Sieb) — trotz geringer Testsubstratmengen
— reprisentativ eingewogen werden. Zur Durchmi-
schung des Kolbeninhalts werden die Kolbenprober
maschinell bewegt. Die kompakten, im Allgemeinen
zur Standardausriistung von Labors gehdrenden Kol-
benprober erlauben die gleichzeitige Untersuchung
mehrerer Testsubstrate mit mehreren Wiederholun-
gen.

Die unter Bild 3, Bild 5 und Bild 6 dargestellten Gas-
mengenerfassungssysteme konnen auch durch me-
chanische Systeme ersetzt werden. Fiir kleinere Gas-
mengen kommen Mikrogaszihler (maximal 1 mf/h
oder 8 mf/h) und bei hoheren Gasproduktionen
Trommelgaszihler (ab 1 f/h) zum Einsatz. Diese me-
chanischen Systeme ermoglichen die automatische
Erfassung der Biogasbildung.

Das entstandene Biogas wird beim Bergedorfer Gér-
test einem Mikrogaszihler zugefiihrt (Bild 8), der als
Herzstiick einen drehbaren Hohlkippwiirfel mit ei-
nem definierten und kalibrierten Volumen aufweist
(1 mf oder 8 mf).

Der durch die Kippbewegung entstehende elektroni-
sche Impuls wird entweder iiber eine Anzeige direkt
in Milliliter transformiert, oder er erzeugt mittels PC
und Messwerterfassungssoftware letztlich Gasbil-
dungsdiagramme. Die Gaszusammensetzung kann
beispielsweise direkt am Gasauslass des Gerits ana-
lysiert werden oder iiber einen Gasbeutel geschehen,
der vorzugsweise am offenen Ende eine Kaniile tragt
[11;12].

In Bild 9 ist ein System dargestellt, das direkt die Me-
thanproduktion ermittelt. Das Biogas wird tiber eine
mit einer Base gefiillten Waschflasche geleitet, in der
sich das Kohlenstoffdioxid 16st. Somit wird in dem
nachgelagerten Kippzihler ausschlieBlich das Me-
than gezihlt. Wenn die Flasche vor Versuchsbeginn
mit Inertgas gespiilt wird, ist die Methanproduktivitét
entsprechend zu korrigieren, da die gemessene
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Figure 6 shows a fermentation test rig for larger fer-
mentation volumes. The fermentation vessel may, for
example, have a volume of 10{ and the contents
mixed thoroughly by means of a stirrer. The biogas
which forms is collected in a plastic bag which is
emptied periodically via a drum-type gas meter.

Figure 7 shows schematically the Hohenheim biogas
yield test. This method does not need an additional
gas sampling tube. Between measurement periods the
biogas is collected in the syringe sampler which also
serves as the fermentation chamber. Gas losses via
the connection hoses to a gas sampling tube are thus
avoided. A representative sample prepared in accord-
ance with the usual method for animal fodder analy-
ses [9] (i.e. dried below 60 °C and ground with a 1-
mm screen) can still be weighed in despite the small
quantities of substrate involved. The syringe sampler
is mechanically agitated to mix the syringe contents
thoroughly. With these compact syringe samplers,
usually part of a laboratory’s standard equipment,
several test substrates can be investigated simultane-
ously and with several repetitions.

The gas quantity measurement systems shown in Fig-
ure 3, Figure 5 and Figure 6 can also be replaced by
mechanical systems. In the case of smaller quantities
of gas, micro gas meters can be used (not exceeding
1 mf/h or 8§ mf/h) and drum-type gas meters for
greater volumes of gas production (1 {/h and more).
These mechanical systems make it possible for bio-
gas to be measured automatically.

In the Bergedorf fermentation test the biogas which
forms is routed to a micro gas meter (Figure 8) whose
central component is a rotatable hollow tilting cube
of defined and calibrated volume (1 mf or 8 mf).

The electronic pulse created by the tilting movement
is either converted directly into millilitres via a dis-
play, or it ultimately generates gas formation dia-
grams by means of a PC and measurement acquisi-
tion software. The composition of the gas can be an-
alysed either directly at the gas outlet of the device, or
via a gas bag which preferably has a tubule at the
openend [11; 12].

Figure 9 shows a system that determines methane
production directly. The biogas is fed through a
scrubbing flask filled with an alkali, in which the car-
bon dioxide is dissolved. As a result, only the meth-
ane is counted in the subsequent tipping counter. If
the flask is flushed with an inert gas before starting
the test, the methane productivity should be corrected
correspondingly, since the measured quantity of gas
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Menge an Gas durch die Mischung von Inertgas und
Methan, nicht nur durch die Bildung von Biogas ent-
standen ist.

Gaszihler, Kolbenprober und Folienbeutel haben ge-
geniiber den anderen Messsystemen den Vorteil, dass
mit niedrigen Driicken gearbeitet wird. Bei Systemen
mit volumetrischer Gaserfassung kann sich in Ab-
hingigkeit von der Position des die Sperrfliissigkeit
enthaltenen Niveaugefidfes aufgrund der Wassersiule
(Bild 3 und Bild 5) ein Gegendruck aufbauen.

Versuchsapparaturen mit direkt an das Gargefall an-
geschlossenen Gasvolumenzihlern (z.B. Mikrogas-
zidhler, Trommelgaszihler) haben den Vorteil, dass
das Messvolumen nicht begrenzt ist und das entste-
hende Gas nicht zwischenzeitlich abgelassen werden
muss. Da jedoch die Methankonzentration im Biogas
iiber den Versuchszeitraum nicht konstant ist, muss
bei einem derartigen Versuchsaufbau das Gas zur
Methanmessung entweder kontinuierlich einer Gasa-
nalyse zugefiihrt oder mit einem Folienbeutel aufge-
fangen werden, oder es muss eine Methanmessung in
ausreichend kurzen Zeitabstinden wiederholt wer-
den, um eine repréasentative Bestimmung der Methan-
produktion zu ermoglichen.

Jede der exemplarisch beschriebenen Versuchsappara-
turen hat ihre Stirken und Schwichen. Der Anwender
muss unter Beriicksichtigung und Bewertung z.B.

* seiner finanziellen und personellen Ressourcen,
e der Menge der Substrateinwaage,

e der geforderten Analysengenauigkeit, z.B. Gas-
dichtigkeit oder Reprisentativitit der Substratein-
waage,

fiir sich selbst ermitteln, welche Art von Versuchsap-
paratur fiir ihn die richtige ist. Fiir den jeweiligen An-
wendungsfall konnen auch andere Versuchsapparatu-
ren zielfithrend sein.

7.1.2 Inokulum

Als Inokulum soll bevorzugt unbehandelter Faul-
schlamm aus einer kommunalen Klédranlage, der kei-
ner offensichtlichen Hemmung unterlegen ist, einge-
setzt werden. Derartige Schlimme kommen aufgrund
ihrer Natur mit einer Vielzahl von Substanzen in
Kontakt und bilden somit ein Inokulum, der eine viel-
seitige Biozonose enthilt. Zu beachten sind hierbei
besonders die Anforderungen an die Laborhygiene.
Das Inokulum soll einen Gliihverlust von iiber 50 %
aufweisen.

Sollen landwirtschaftliche Substrate vergoren wer-
den, kann auch ein Inokulum aus einer landwirt-
schaftlichen Biogasanlage eingesetzt werden, die den
entsprechenden Riickstand, das jeweilige Nebenpro-
dukt oder den entsprechenden Abfall ebenfalls ver-
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through the mixture of inert gas and methane has
been produced and not only through formation of bio-
gas).

The advantage which gas meters, syringe samplers
and plastic bags have over the other measurement
systems is that they work with low pressures. In sys-
tems with volumetric gas capture, depending on the
position of the levelling bottle containing the confin-
ing liquid, the head of water (Figure 3 and Figure 5)
can create a back-pressure.

Test set-ups with gas volume meters, such as a micro
gas meter or drum-type gas meter, for example, con-
nected directly to the fermentation vessel have the ad-
vantage that the measurement volume is not restricted
and the gas being produced does not have to be
vented in the meantime. However, since the methane
concentration in the biogas is not constant throughout
the duration of the test, with a test set-up of this kind
to measure the methane, the gas will either have to be
fed through continuously to gas analysis or be col-
lected in a plastic bag, or methane measurements will
have to be repeated at intervals short enough to allow
a representative figure for methane production to be
obtained.

Each of the test set-ups described here as examples
has its own strengths and weaknesses. The user must
take into account and evaluate, for example,

* his financial and manpower resources,
* the quantity of the weighed portion of substrate,

* the analytical accuracy required precision such as
gastightness, for example, or the representative-
ness of the weighed portion of substrate,

and determine for himself what type of test apparatus
would be right for him. Depending on the individual
application case, different test set-ups could be suita-
ble.

7.1.2 Inoculum

The inoculum used should preferably be untreated di-
gested sludge from a municipal sewage treatment
works and one which is not obviously subject to inhi-
bition. Due to their nature, sludges of this kind come
into contact with a large variety of substances and
thus constitute a inoculum which contains a diversi-
fied biocoenose. The requirements of lab hygiene
should be strictly observed. The inoculum should
have an ignition loss greater than 50 %.

If agricultural substrates are to be fermented, it is also
possible to use inoculum from an agricultural biogas
installation which also ferments the corresponding
residue, by-product or waste (for example, fermenta-
tion test with maize silage: inoculum from a biogas
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girt (z.B. Gértest mit Maissilage: Inokulum aus einer
Biogasanlage, die Maissilage mitvergért). Fiir ther-
mophile Gérversuche muss das Inokulum entweder
einer thermophil betriebenen Anlage entnommen
oder vor Versuchsstart adaptiert werden.

Vor dem Einsatz im Gértest ist frisches Inokulum aus
Praxisanlagen bei Testtemperatur entsprechend der
Aktivitit des Inokulums zu lagern, um seine Eigen-
gasproduktion an den Versuch anzupassen. Zur Ge-
wihrleistung einer ausreichenden Néhrstoffversor-
gung und Pufferkapazitit des Inokulums kann dieser
nach DIN EN ISO 11734 vorbereitet und im spezifi-
zierten Testmedium resuspendiert werden. Ein Ver-
fahren zur lingeren Lagerung des Inokulums ist in
DIN 38414-8 beschrieben.

Sind regelmifBige Untersuchungen vorgesehen, so
bietet sich die Bereithaltung eines ,,geziichteten In-
okulums an, der sich aus dem Girrest mehrerer Bio-
gasanlagen zusammensetzt und der tiber mehrere
Monate gleichmiBig mit einer geringen Raumbelas-
tung von 0,25 kgoTM/(m>.d) bis 0,50 kgoTM/(m?>-d)
gefiittert wird. Das arbeitstédglich zu verabreichende
Futter soll eine breite Nihrstoffzusammensetzung
aus Kohlenhydraten, Fetten und Eiweif} enthalten,
um die Entwicklung einer breiten Mikroorganismen-
population zu fordern. In monatlichen Abstinden
konnen bis zu einem Zehntel frische Gérreste aus ak-
tiven Fermentern zugegeben werden.

Bei Substraten, die als schwer abbaubar einzuschiit-
zen sind, kann eine vorgezogene Gérphase in Gegen-
wart der Priifsubstanz durchgefiihrt werden, um eine
Adaption des Inokulums an die Priifsubstanz vor dem
eigentlichen Giértest zu erreichen (siche auch DIN
EN ISO 11734).

Das Inokulum ist vor dem Einsatz von groben Verun-
reinigungen zu befreien (z. B. grob zu sieben) und gut
zu durchmischen, um eine reprisentative Einwaage
zu gewihrleisten. Zur Kldrung der Frage, ob eine
weitergehende Adaption des Inokulums zum besse-
ren anaeroben biologischen Abbau des Priifsubstrats
moglich ist, kann ein Batch-Gérrest mit dem Gérrest
aus dem vorausgegangenen Test als Inokulum wie-
derholt werden.

Im Giiransatz sollte ein organischer Massenanteil von
1,5 % bis 2 % aus dem Inokulum vorliegen (nicht we-
niger und nicht mehr), um den Gérverlauf zu verein-
heitlichen und eine vergleichbare Biomassekonzent-
ration sicherzustellen (z.B. Giransatz 500 mf beno-
tigt 7,5 goTM bis 10 goTM aus dem Inokulum: also
z.B. 400 m{ Inokulum mit einem Trockenriickstand
(TR) von 3,5% und einem Gliihverlust (GV) von
60 %).
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plant which co-ferments maize silage). For ther-
mophilic fermentation tests, the inoculum should be
taken either from a thermophilic installation or
adapted before starting the test.

Before it is used in the fermentation test, fresh inocu-
lum from industrial installations should be stored at
the test temperature in accordance with its activity, so
as to reduce its own gas production to a level match-
ing the test. To ensure an adequate supply of nutrients
and buffering capacity of the inoculum, it can be pre-
pared in accordance with DIN EN ISO 11734 and re-
suspended in the specified test medium. A procedure
for extended storage of the inoculum is described in
DIN 38414-8.

If regular testing is envisaged, one may consider
keeping at hand a “cultivated” inoculum consisting of
the digestate of several biogas plants, fed evenly over
several months at a low loading rate per unit volume
of 0,25 kgoTM/(m>-d) to 0,50 kgoTM/(m>-d). The
feed added per working day should contain a broad
nutrient composition made up of carbohydrates, fats
and protein, in order to promote the development of a
broad microorganism population. Up to one tenth
fresh digestate from active fermenters can be added at
monthly intervals.

In the case of substrates which are estimated as de-
grading only with difficulty, a fermentation phase in
the presence of the test substance can be incorporated
upstream so as to cause the inoculum to adapt to the
test substance before the actual fermentation test (see
also DIN EN ISO 11734).

The inoculum should be freed of coarse contaminat-
ing material (e.g. by coarse screening) before use,
and mixed thoroughly to ensure that a representative
weighed portion is obtained. To clarify the question
as to whether it is possible to adapt the inoculum fur-
ther for the purpose of better anaerobic biological
degradation of the test substrate, a batch fermentation
test can be repeated with the digestate from the pre-
ceding test used as inoculum.

The fermentation batch should contain 1,5 % to 2 %
by weight of organic mass from the inoculum (no
more and no less), in order to standardise the course
of fermentation and ensure a comparable biomass
concentration (for example, a fermentation batch of
500 mf requires 7,5 goTM to 10 goTM from the in-
oculum: i.e. for example 400 m{ inoculum with dry
residue (TR) of 3,5 % by weight and 60 % ignition
loss).
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7.1.3 Probenmenge

Bei der Festlegung, wie viel Substrat und Inokulum
in einen Giransatz eingewogen werden sollen, sind
folgende Rahmenbedingungen einzuhalten:

* Um eine Hemmung im Géransatz zu verhindern,
soll das Substrat im Verhiltnis zum Inokulum kei-
nen zu grolen Anteil haben. Es gilt die Unglei-
chung

OTMSubstrat <05
- b
oM Inokulum

Bei leicht abbaubaren und schlecht gepufferten
Substraten (z.B. kohlenhydratreiche Substrate)
kann es bei hoher Inokulumbelastung durch
schnelle Fettsiurebildung und Uberlastung des
Puffersystems im Giransatz zu einer Hemmung
und zum Umkippen (das heifit einem Abbruch)
des Versuchs kommen. Leicht hydrolisierbare
Proben erfordern deshalb eine gegeniiber dem
oben genannten Wert reduzierte Substratmenge.
Gegebenenfalls ist das optimale Verhiltnis in ei-
ner Vortestreihe zu ermitteln.

* Die Gasertrige des Substrats sollen mehr als 80 %
der Gesamtgasmenge einer Probe ausmachen.

¢ Der Trockenriickstand im Ansatz (Gemisch aus
Inokulum und Testsubstrat) darf nicht mehr als
10 % betragen, um einen ausreichenden Stoffii-
bergang sicherzustellen.

Die Gasproduktion darf die Kapazitit der Gértestap-
paratur nicht tiberschreiten. Es muss sicher verhin-
dert werden,

¢ dass aus dem Giéransatz Gas entweicht, weil das
entstandene Gas nicht rechtzeitig abgelassen wer-
den konnte (gilt fiir Versuchsapparatur mit Eudio-
meter und Gassammelrohr oder Hohenheimer
Gartest) oder

e dass der Druck den maximal zuldssigen Druck
ibersteigt, bevor das Gas abgelassen wurde (Ver-
suchsapparatur mit Druckmessgerit, Folienbeutel).

Die maximal entstehende Gasmenge kann bei be-
kannter Zusammensetzung aus den in Tabelle 6
aufgefiihrten Werten hergeleitet werden oder iiber die
Menge des CSB (Abschnitt 9.3) abgeschitzt werden.

Falls die Elementarzusammensetzung oder die che-
mische Formel des Ausgangssubstrats bekannt ist,
dienen Gleichung (1) und Gleichung (2) als Grund-
lage fiir die Ermittlung der theoretischen Biogaspo-
tenziale. Diese theoretischen Potenziale kénnen nicht
abbaubare organische Bestandteile nicht beriicksich-
tigen.

Da sich die Strukturen verschiedener Kohlenhydrate,
Fette und Proteine unterscheiden, kann sich bei der
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7.1.3 Sample quantity

In determining how much substrate and inoculum
should be weighed into a fermentation batch the fol-
lowing general constraints should be complied with:

* To prevent inhibition in the fermentation batch,
the substrate should not be overlarge in proportion
to the inoculum. The following inequality applies:

OTMSubstrat <05
- b
oM Inokulum

In the case of easily degraded and poorly buffered
substrates (e.g. carbohydrate-rich substrates),
high inoculum loading due to rapid fatty acid for-
mation and overloading of the buffering system in
the fermentation batch may cause inhibition and
tipping over (i.e. termination) of the test. Easily
hydrolysed samples, therefore, require a reduced
amount of substrate compared with the figure
quoted above. Where necessary, the optimum ra-
tio should be determined by means of a series of
preliminary tests.

* The gas yields from the substrate should make up
more than 80 % of the total gas quantity of a sam-
ple.

e The dry residue in the batch (mixture of inoculum
and test substrate) should not exceed 10 % if an
adequate mass transfer is to be assured.

The amount of gas produced must not exceed the ca-
pacity of the fermentation test apparatus. The follow-
ing should be reliably prevented:

* escape of gas from the fermentation batch due to
it not being possible to vent the gas produced in
good time (this applies to test setups with a eud-
iometer and gas sampling tube and to the Hohen-
heim fermentation test) or

* the pressure exceeding the maximum permissible
value before the gag is released (test apparatus
with pressure gauge, plastic bags).

If the composition is known, the maximum quantity
of gas arising can be derived from the values shown in
Table 6 or estimated on the basis of the quantity of
the CSB (see Section 9.3).

If the elemental composition or the chemical formula
of the starting substrate is known, Equation (1) and
Equation (2) serve as a basis for determining the the-
oretical biogas potentials. These theoretical poten-
tials cannot take into account non-degradable organic
ingredients.

Since the structures of carbohydrates, fats and pro-
teins may be quite different, during fermentation the
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Tabelle 6. Theoretische Gasausbeute und theoreti-
sche Gaszusammensetzung bei der Vergarung von
Kohlenhydraten, Fetten und Proteinen (unter der theo-
retischen Annahme, dass das Substrat vollsténdig in
Biogas umgesetzt wird — also ohne Berlcksichtigung
der Biomasseproduktion aus dem vergorenen Sub-
strat) (errechnet nach Buswell [1] und Boyle [2] aus
den durchschnittlichen Bruttosummenformeln der
Substratklassen)
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Table 6. Theoretical gas yield and theoretical gas
composition during the fermentation of carbohydrates,
fats and proteins (under the theoretical assumption
that the substrate is fully converted into biogas — in
other words, without taking into consideration the bio-
mass production from the fermented substrate) (calcu-
lated according to Buswell [1] and Boyle [2] from the
average grross sum formulas of substrate classes)

Substrattyp Theoretische Volumenanteil der Substrate Theoretical Volume fraction of the
Biogas- theoretischen CH,/CO,- type biogas yield theoretical CH,/CO,
ausbeute Zusammensetzung composition
in f\/kgoTM in % in f\/kgoTM in %
Kohlenhydrate 750 50% CH, 50% CO, carbohydrate 750 50% CH, 50% CO,
Fette 1390 72% CH, 28% CO, fats 1390 72% CH, 28% CO,
Proteine 793 50% CH, 50% CO, proteins 793 50% CH, 50% CO,

Vergiarung der Methangehalt des gebildeten Biogases
unterscheiden. Auch wird neben Methan und Koh-
lenstoffdioxid bei der Umsetzung von Proteinen in
relevanten Mengen Ammoniak und Schwefelwasser-
stoff freigesetzt, die nicht in Tabelle 6 beriicksichtigt
sind. Dies fiihrt in der Praxis zu deutlich erhohten
Methankonzentrationen, da Kohlenstoffdioxid durch
das entstehende Ammonium in der Fliissigphase ge-
bunden wird.

Gleichung (1) fiir die theoretische Biogaszusammen-
setzung nach Buswell und Mueller [1]:

b ¢
C,H,0, + (a 3" 5)Hzo - (
Gleichung (2) fiir die theoretische Biogaszusammen-

setzung unter Einbeziehung von Schwefel und Stick-
stoff (Gleichung nach Boyle [2]):

caH,,ocNdse+(a_l_’_£+:”.;£’+€)H20_>(9+’2
3727 7F 72 278
a
Z+
+(2

Diese Werte sind theoretisch, da es sich um das ma-
ximal erreichbare Biogaspotenzial handelt. Ein Teil
des abgebauten Substrats von ca. 8 % (siche Ab-
schnitt 9.3) wird jedoch in Biomasse umgewandelt
und steht somit fiir die Biogasbildung nicht zur Ver-
fligung.

Realistisch sind fiir tierische Fette und Kohlenhy-
drate Umsatzraten zu Biogas von ca. 85 % und fiir
pflanzliche Fette und Proteine Umsatzraten von 50 %
bis 70 %. Bei der Abschitzung einer tdglichen Gas-
menge ist auch zu beriicksichtigen, dass der Umsatz
von Kohlenhydraten sehr schnell gehen kann (wenige
Tage), aber bei Proteinen und Fetten zum Teil iiber ei-
nen Zeitraum von mehreren Wochen hinausgeht.

methane content of the biogas produced can also dif-
fer. Moreover, in addition to methane and carbon di-
oxide, ammonia and hydrogen sulphide are also re-
leased when proteins are converted in the relevant
amounts, and these are not taken into account in Ta-
ble 6. In practice, this results in significantly elevated
methane concentrations, since carbon dioxide is
bound in the liquid phase due to the produced ammo-
nia.

Equation (1) for the theoretical biogas composition
according to Buswell and Mueller [1]:

a b c a b c
-—+-—=|CH,+|=+=-=]CO 1
284) 4(284) 2 M

Equation for the theoretical biogas composition, in-
cluding sulphur and nitrogen (according to Boyle

[2]):

_£+§.;._d+E)CH4+(Q+Z_7_£+§.'_4+€)CH4
4 8 4 2 8 4 8 4

2)
b_c,3:.d, e

These values are theoretical, since we are concerned
with the maximum biogas potential which can be
achieved. Part of the decomposed substrate of ca. 8 %
(see Section 9.3) is, however, converted into biomass
and is thus not available for biogas formation.

Realistic for animal fats and carbohydrates are rates
of about 85 % for conversion into biogas and rates of
50 % to 70 % for plant fats and proteins. When esti-
mating a daily gas quantity you should bear in mind
that conversion of carbohydrates can be very rapid (a
few days) but proteins and fats may sometimes re-
quire several weeks.
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Das Biogaspotenzial und die theoretische Biogaszu-
sammensetzung kann auch auf Basis der Weender-
Futtermittelanalyse abgeschitzt werden. Bei diesem
Standardanalyseverfahren werden die Substrate nach
Rohasche (CA oder XA), Rohfaser (CF oder XF),
Rohprotein (CP oder XP), Rohfett (CL oder XL) und
stickstofffreien Extraktstoffen (NfE) analysiert und
mit entsprechenden Verdauungsfaktoren (VQ) multi-
pliziert. Es ergeben sich dann die folgenden Zusam-
menhinge:

¢ Gliihverlust:
(1000-Rohasche (XA))/1000 in kg/kgT™M

¢ verdauliches Eiweil3:
(Rohprotein (XP) - VQxp)/1000 in kg/kg TM
¢ verdauliches Fett:
(Rohfett (XL) - VQy;)/1000 in kg/kg TM
» verdauliche Kohlenhydrate:
((Rohfaser (XF) - VQxp) + (NfE - VQy))/1000
in kg/kgTM

Die Verdauungsfaktoren fiir die Berechnung des Bio-
gaspotenzials, die hier angewandt werden, entstam-
men der Tiererndhrung [25] und bilden die Umset-
zungs- und Abbauvorginge im Rinderpansen ab, ent-
stammen unterschiedlichsten Untersuchungen und
beriicksichtigen Ausscheidungen endogenen Ur-
sprungs nicht.

Eine Ubertragung dieser Werte auf die Umsetzungs-
vorginge in der Biogasanlage ist deshalb zwingend
fehlerbehaftet. Trotzdem konnen damit berechnete
Biogasausbeuten und Methangehalte zur Orientie-
rung dienen.

Tabelle 7 zeigt die vollstindige Berechnung der
verdaulichen Anteile beispielhaft fiir Maissilage und
Grassilage. Multipliziert man die verdaulichen An-
teile mit den jeweiligen theoretischen Gasausbeuten
der Tabelle 6, so ergibt sich z.B. fiir die Maissilage
eine Biogasausbeute von 0,595 m*/kgoTM bei einem
Methangehalt von 55 %. Bei dieser Methode handelt
es sich um eine konservative Abschitzung, die zwar
nicht zwischen organischem und anorganisch gebun-
denem Stickstoff differenziert, aber doch einen ersten
Anhaltspunkt fiir unbekannte Substrate liefern kann,
sofern fiir diese Verdauungsfaktoren vorhanden sind.

Der Methangehalt sollte nicht berechnet, sondern ge-
messen werden. Da er sich im Verlauf der Zeit dndert,
sollte eine Methanmengenkurve aufgenommen wer-
den. Zumindest sollte der Methangehalt aber wih-
rend des Girtests nicht nur einmal bestimmt werden.

Im Versuch liegt der im Biogas gemessene CO,-Ge-
halt immer unter dem theoretischen Wert, da im Gir-
medium Kohlenstoffdioxid stirker absorbiert wird
als Methan.
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The biogas potential and the theoretical biogas com-
position can also be estimated based on the Weender
feed value analysis. In this standard analytical
method, the substrates are analysed by raw ash (CA
or XA), raw fibre (CF or XF), raw protein (CP or XP),
raw fat (CL or XL) and nitrogen-free extracts (NfE),
and multiplied by appropriate digestion factors (VQ).
This results in the following relationships:

* loss on ignition:
(1000-raw ash (XA))/1000, in kg/kgTM
 digestible protein:
(raw protein (XP) - VQxp)/1000, in kg/kg TM
* digestible fat:
(raw fat (XL) - VQ;)/1000, in kg/kg TM
 digestible carbohydrates:
((raw fibre (XF) - VQxp) + (NfE - VQy4))/1000,
in kg/kgTM

The digestion factors used here for calculating the
biogas potential, are derived from animal nutrition
[25] and model the conversion and degradation proc-
esses in the bovine rumen, derive from a wide range
of different investigations and do not take into ac-
count excretory products of endogenous origin.

Applying these values to conversion processes that
take place in biogas plants is, therefore, necessarily
prone to errors. Nevertheless, biogas yields and meth-
ane contents calculated in this way can serve as gen-
eral guidance.

Table 7 shows the complete calculation of the di-
gestible fractions, using the example of maize and
grass silage. Multiplying the digestible fractions by
the relevant theoretical gas yields listed in Table 6, re-
sults e.g. for maize silage in a biogas yield of
0,595 m3/kgoTM with a methane content of 55 %.
This method offers a conservative estimate, which
does not differentiate between organically and inor-
ganically bound nitrogen but nevertheless can pro-
vide a first reference point for unknown substrates as
long as digestion factors are available for them.

The methane content should not be calculated but
measured. Since it changes over time, a methane
quantity curve should be recorded. At the very least,
however, the methane content should be determined
more than just once during the fermentation test.

In the test the CO, content measured in the biogas is
always below the theoretical value since in the fer-
mentation medium carbon dioxide is more strongly
absorbed than methane.
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Tabelle 7. Verdauungsanteile von Mais- und Grassilage fiir die Berechnung des Biogaspotenzials /
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Table 7. Digestion fractions of maize and grass silage for calculating the biogas potential

Parameter Einheit / Substrate
Unit Grassilage / Maissilage 1/ Maissilage 2 /
Grass silage maize silage 1 Maize silage 2
[19] [19] [20]
TR % 35 29 33
Rohasche (XA) / raw ash (XA) g/kgT™M 102 53 53
GV % T™M 89,8 94,7 94,7
Rohprotein (XP) / raw protein (XP) g/kgT™M 112 92 92
VQyp % 62 57 57
verdauliches Protein / digestible protein kg/kgoTM 0,0773 0,0553 0,0554
Rohfett (XL) / raw fat (XL) g/kgT™M 37 42 42
VQy % 69 82 87
verdauliches Fett / digestible fat kg/kgoTM 0,0284 0,0364 0,0386
Rohfaser (XF) / raw fibre (XF) g/kgT™M 296 185 185
VQyr % 75 63 63
NfE g/kgT™M 453 628 628
VQye % 73 78 78
verdauliche Kohlenhydrate / digestible carbohydrates kg/kgoTM 0,615 0,639 0,639

VQyp Verdaulichkeitsfaktoren von Rohprotein / digestibility factors of raw protein

VQy, Verdaulichkeitsfaktoren von Rohfett / digestibility factors of raw fat

VQye Verdaulichkeitsfaktoren von Rohfaser / digestibility factors of raw fibre

VQue Verdaulichkeitsfaktoren von stickstofffreien Extraktstoffen / digestibility factors of nitrogen-free extracts

7.1.4 Einsatz eines Referenzsubstrats

Um sicherzustellen, dass eine ausreichende biologi-
sche Aktivitit des eingesetzten Inokulums vorhanden
ist, soll in einem Ansatz mindestens ein Substrat mit-
vergoren werden, dessen Biogaspotenzial bekannt
ist. Dieses Referenzsubstrat soll zum einen nicht zu
schnell vergédren und zum anderen aber vollstindig
abbaubar sein. Hier bietet sich beispielsweise mikro-
kristalline Zellulose an. Bei einem 100%igen Umsatz
und unter Beriicksichtigung der Biomasseneubildung
wiirde daraus eine Gasmenge von im Mittel
745 mf\/goTM (bei 50 % Methangehalt) entstehen.
Dieser Wert sollte im Kontrollansatz um weniger als
10 % unter- oder tiberschritten werden. Dann kann
davon ausgegangen werden, dass die biologisch ak-
tive Masse eine ausreichend gute Leistungsfihigkeit
besitzt. Der regelmiBige Einsatz von zusitzlichen
laborinternen Referenzsubstraten, deren Methanaus-
beute bekannt ist, kann zur weiteren Absicherung der
Daten dienen.

Bei der Untersuchung von gelosten Substraten kann
als Referenzsubstrat auch Acetat eingesetzt werden,
das zu 100 % anaerob abbaubar ist.

7.2 Versuchsdurchfiihrung

Batch-Girtests sollen als Dreifachbestimmungen
(ausnahmsweise mindestens als Doppelbestimmun-

7.1.4 Use of a reference sample

In order to ensure that adequate biological activity is
taking place in the inoculum being used, at least one
substrate whose biogas potential is known should
also be fermented in one batch. This reference subst-
rate should, on the one hand, not ferment too quickly,
and on the other, should be completely degradable.
One possible candidate here is microcrystalline cellu-
lose. With 100 % conversion and taking the new for-
mation of biomass into consideration, this would pro-
duce on average a gas quantity of 745 mfy/goTM (at
50 % methane content). The deviation from this value
in the control batch should not exceed 10 %. It could
then be assumed that the biologically active mass
possesses an adequate level of potential performance.
Regular use of additional reference substrates whose
methane yield is known, chosen by the lab, can serve
to render the data even more reliable.

Even acetate can be used as a reference substrate
when dissolved substrates are tested since it is 100 %
anaerobically degradable.

7.2 Test procedure

Batch fermentation tests should be conducted at least
as triple determinations (or exceptionally, as double
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gen) durchgefiihrt werden. Dies gilt auch fiir das Re-
ferenz- und die Nullprobe.

Das Substrat wird mit in das Gérgefdll eingewogen,
falls erforderlich mit Wasser vermischt und anschlie-
Bend mit Inokulum vorsichtig auf das gewiinschte
Volumen aufgefiillt. Ein Arbeiten unter Stickstoffat-
mosphire, wie in DIN EN ISO 11734 beschrieben,
ist bei diesem Arbeitsschritt nicht notwendig. Ein
allzu intensiver Austausch mit der Umgebungsluft
sollte aber vermieden werden.

Bei Fermentern mit Kopfraumvolumen ist vor dem
VerschlieBen der Gértestgefilie die Gasphase mit In-
ertgas zu spiilen, um den restlichen Sauerstoff aus der
Gasphase zu entfernen. Sauerstoff wiirde durch ae-
robe Abbauprozesse die Biogasausbeute negativ be-
einflussen.

Wihrend der Versuchsdurchfiihrung ist auf eine aus-
reichende Durchmischung des Girguts zu achten. Ein
kontinuierliches Mischen (z.B. mit Magnetriihrer) ist
anzustreben. Bei Substraten, die keine Schwimm-
schichten bilden, ist ein periodisches Mischen (wie
tigliches Schiitteln) zum vollstandigen Resuspendie-
ren der Sedimente meist ausreichend.

Die entstehende Biogasmenge soll so hiufig abgele-
sen werden, dass der Verlauf der Gasbildung ein-
wandfrei zu erkennen ist. Dafiir muss zu Beginn der
Messungen tiglich abgelesen werden. Sinkt die tagli-
che Gasproduktion, kann alle zwei bis drei Tage ab-
gelesen werden. In regelméBigen Abstinden (z.B. bei
jedem Ablassen von Biogas) soll der Methangehalt
im Biogas bestimmt werden. Eine einmalige Methan-
bestimmung iiber den gesamten Versuchszeitraum
reicht nicht aus, da sich der Methangehalt im Verlauf
des Girtests stark dndert.

Der Versuch wird so lange fortgefiihrt, bis nur noch
ein geringes Biogasvolumen gebildet wird. Die Min-
destversuchsdauer sollte 25 Tage betragen. Als Ab-
bruchkriterium fiir den Versuch gilt, dass die tigliche
Biogasrate an drei aufeinanderfolgenden Tagen unter
0,5 % des bis zu diesem Zeitpunkt angefallenen Bio-
gasgesamtvolumens betrigt. Es werden alle Parallel-
versuche gleichzeitig abgebrochen und das Kriterium
gilt als erreicht, wenn alle Ansitze das Kriterium er-
fiillen. Sollte sich nach mehr als 25 Tagen Versuchs-
laufzeit rechnerisch durch den Abzug der Gaspro-
duktion des Inokulums ein negativer Anstieg der
Gassummenkurve des Testsubstrats ergeben, ist der
Versuch ebenso abzubrechen.

Die Hauptmenge an Biogas wird iiblicherweise in-
nerhalb der ersten Woche des Gérversuchs gebildet.
Hiufig ist der biologische Abbau nach 25 Tagen
weitgehend abgeschlossen und nach etwa 40 Tagen
wird meistens nur noch eine sehr geringe Biogaspro-
duktion beobachtet.
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determinations). The same applies to the reference
substrate and zero samples also.

The substrate is also weighed into the fermentation
vessel, mixed if necessary with water, and the vessel
then carefully filled with inoculum to the desired vol-
ume. In this operational step it is not necessary to
work in a nitrogen atmosphere, as described in DIN
EN ISO 11734. However, over-intensive exchange
with the ambient air should be avoided.

In fermenters with headroom, the gas phase should be
flushed with an inert gas before closing the test vessel
in order to remove the residual oxygen. Due to aero-
bic degradation processes, oxygen would have a neg-
ative effect on the biogas yield.

During the course of the test, care should be taken
that the fermentation material is sufficiently mixed.
Continuous mixing (e.g. with a magnetic stirrer)
should be aimed at. In the case of substrates that do
not form scum layers, periodic mixing (such as daily
shaking) is mostly sufficient for completely re-sus-
pending the sediments.

The biogas quantity should be read off as frequently
as is necessary to make the course of gas formation
fully recognizable. This calls for daily readings at the
beginning of the measurements. Once the daily gas
production falls, readings can be made every two or
three days. The methane content of the biogas should
be determined at regular intervals (e.g. every time bi-
ogas is vented). It is not sufficient to determine the
methane content just once during the entire test pe-
riod, since it varies markedly over this time.

The test is continued until only a small volume of bio-
gas forms. The minimum test duration should be
25 days. The criterion for terminating the test is when
the daily biogas rate on three consecutive days is be-
low 0,5 % of the total volume of biogas produced up
to that time. All parallel tests are terminated simulta-
neously, and the criterion is regarded as met when all
batches have met it. If after more than 25 days of test
duration, the result of mathematically subtracting the
inoculum’s gas production shows a negative rise in
the test substrate’s cumulative frequency curve for
the gas, the test should also be terminated.

Usually, the majority of the biogas is formed within
the first week of the fermentation test. Often, biolog-
ical degradation is largely completed within 25 days,
and mostly after about 40 days only a very small level
of biogas production is observed.
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Bei der Bestimmung des Restgaspotenzials von Gér-
restproben erfolgt nur eine sehr langsame Biogasbil-
dung, da es sich um bereits abgebautes Substrat han-
delt. Es empfiehlt sich daher, hierbei eine Géirdauer
von mindestens 60 Tagen einzuhalten.

Bei Versuchsapparaturen muss auf den Gasraum
oberhalb des Fliissigkeitsstands geachtet werden. Ins-
besondere bei der Versuchsapparatur gema8 Bild 4 ist
dies notwendig, da der freie Gasraum zur Umrech-
nung des gemessenen Drucks in ein Gasvolumen be-
notigt wird.

Nach Beendigung des Versuchs ist der pH-Wert des
Materials im Girtestgefil zu bestimmen und zu pro-
tokollieren.

7.3 Auswertung

Die folgenden Abschnitte geben Hinweise zur erfor-
derlichen Datenerhebung und quantitativen Auswer-
tung von Girtests und zur qualitativen Beurteilung
des gemessenen Verlaufs der Biogasbildung.

7.3.1 Quantitative Auswertung

Zunichst ist das Normvolumen des in den einzelnen
Zeitabschnitten entwickelten Biogases zu berechnen.
Dazu wird der Wasserdampfgehalt des Biogases her-
ausgerechnet und so das trockene Gasvolumen ermit-
telt, siehe Gleichung (3).

(p-py) Ty

V
‘ pnT

T

N=V 3)

Dabei ist

Vi.n Volumen des trockenen Gases im Normzu-
stand in mfy

Vv abgelesenes Volumen des Gases in m{
p Druck der Gasphase zum Zeitpunkt der Able-
sung in hPa

py  Dampfdruck des Wassers in Abhingigkeit von
der Temperatur des umgebenden Raums in
hPa

Ty Normtemperatur; Ty =273 K

pn Normdruck; py = 1013 hPa

T Temperatur des Biogases oder des umgeben-
den Raums in K

Wird der Versuch im thermostatisierten Raum ausge-
fiihrt, ist als 7 dessen Temperatur einzusetzen. Befin-
det sich nur die Standflasche mit dem Schlamm im
Thermostat, gilt fiir das Biogas die Raumtemperatur.

Wird der Methangehalt im feuchten anstatt im trocke-
nen Gas gemessen, kann der Methangehalt des tro-
ckenen Gases nach Gleichung (4) berechnet werden:
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When determining the residual gas potential of diges-
tate samples, there is only very slow biogas formation
since the substrates involved are already degraded. It
is advisable, therefore, to work with a fermentation
period of at least 60 days.

In the test apparatus, attention must be paid to the gas
space above the level of the liquid. This is especially
necessary with the test set-up shown in Figure 4 since
the free gas space is required for converting the meas-
ured pressure into a gas volume.

At the end of the test the pH value of the material in
the fermentation test vessel should be determined and
recorded.

7.3 Evaluation

The sections which follow provide information on the
required data acquisition and quantitative evaluation
of fermentation tests, and on the qualitative assess-
ment of the measured course of biogas formation.

7.3.1 Quantitative evaluation

The first step is to calculate the normal volume of the
fermentation gas developed during the periods be-
tween readings. The water vapour content of the bio-
gas is calculated, and from this the dry gas volume
obtained, see (Equation (3)):

(p-py) Ty

V
‘ pnT

T

N=V 3)

where
Vin Vvolume of the dry gas in the normal state,

in mfy

Vv volume of the gas as read off, in m{

p pressure of the gas phase at the time of read-
ing, in hPa

Py  Vvapour pressure of the water as a function of
the temperature of the ambient space, in hPa

Ty normal temperature; Ty =273 K

pn  normal pressure; py = 1013 hPa

T temperature of the fermentation gas or of the
ambient space, in K

If the test is carried out in a thermostat-controlled
room, the temperature in this room should be used as
T. If only the jar with the sludge is in the constant-
temperature bath, the room temperature will apply to
the fermentation gas.

If the methane content is measured in the humid gas
instead of the dry gas, the methane content of the dry
gas can be calculated as follows (Equation (4)):
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CCH4,Lr = CCH4,f : p—P;mv 4)
Dabei ist
C CH,.tr Volumenanteil Methan im trockenen Gas
in %
C CH,.f Volumenanteil Methan im feuchten Gas
in %
p Druck der Gasphase zum Zeitpunkt der
Ablesung in hPa

Zur Korrektur des Wasserdampfdrucks sollte bevor-
zugt in Annahme der Séttigung des Biogases mit
Wasserdampf mit der Magnus-Formel gerechnet
werden (Gleichung (5)) [21]:

(17,5043-Tc/241,2+Tc)

Py = 6,11231 -¢ (5)
Dabei ist
Tc  Temperatur des Gases am Volumenmessgerit
in°C

Py  Dampfdruck des Wassers, in Abhingigkeit
von der Temperatur des umgebenden Raums,
in hPa (der Dampfdruck bei 37°C betrigt
66 hPa, fiir andere Temperaturen sieche An-
hang D)

Hat das Gasvolumen in der Gértestapparatur zum Be-
ginn des Girtests (Kopfraum) eine relevante Grof3e
im Vergleich zum gebildeten Biogasvolumen, miis-
sen die gemessenen Volumenanteile der Biogaskom-
ponenten einer Kopfraumkorrektur unterzogen wer-
den, da das zu Beginn des Giértests im Kopfraum vor-
liegende Inertgas eine Verdiinnung der Biogaskom-
ponenten bewirkt. Die korrigierten Volumenanteile
konnen mit Gleichung (6) berechnet werden:

VK
= Ctr,t2 + (Ctr,t2 - Ctr,tl) T (6)

c
Via

tr,korr

Dabei ist

Cixorr Kkorrigierter Volumenanteil der Biogaskom-
ponente im trockenen Gas in %

Cy gemessene Konzentration der Biogaskom-
ponente im trockenen Gas in Vol.-%

Vk Kopfraumvolumen in m{

Vi Volumen des produzierten Biogases in mf{

t Messzeitpunkt (¢, > ¢,)

Werden die Volumenanteile von Methan und Kohlen-
stoffdioxid (das heif3t die beiden Hauptkomponenten
des produzierten Biogases) zeitgleich analysiert,
kann die Zusammensetzung des trockenen Biogases
nach Gleichung (7) ohne Feuchte- und Kopfraumkor-
rektur berechnet werden. Dabei wird jeder der beiden
Messwerte mit dem gleichen Faktor multipliziert, so-
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CCH4,Lr = CCH4,f : p—P;mv (4)
where
C CH,.tr methane volume fraction in the dry gas,
in %
C CH,.f methane volume fraction in the moist gas,
in %
p pressure of the gas phase at the time of

reading, in hPa

The Magnus formula (Equation (5)) [21] should pref-
erably be used to correct the water vapour pressure,
assuming saturation of the biogas with water vapour:

(17,5043-Tc/241,2+Tc)

py = 611231 -¢ ®)

where

Tc  temperature of the gas at the volume meter,
in °C

Py  Vvapour pressure of the water as a function of
the temperature of the ambient space, in hPa
(the vapour pressure at 37 °C is 66 hPa — for
other temperatures, see Annex D)

If the gas volume in the fermentation test apparatus at
the beginning of the fermentation test (headspace)
has a relevant magnitude in comparison with the vol-
ume of biogas formed, the measured concentrations
of the biogas components will need to be subjected to
headspace correction since inert gas in the headspace
at the beginning of the fermentation test causes a di-
lution of the biogas components. The corrected con-
centrations can be calculated by means of the follow-
ing Equation (6).

V
Ctr,korr = Ctr,t2 + (Ctr,t2 - Ctr,tl) ’ —V..I(. (6)
BG
where
Ciuxorr corrected concentration of the biogas com-
ponents in the dry gas, in %
Cy measured concentration of biogas compo-
nents in the dry gas, in %
Vk the headspace volume, in mf{
Vi volume of the biogas produced, in m{
t time of measurement (¢, > t,)

If the volume fractions of methane and carbon diox-
ide (the two principal components of the biogas pro-
duced) are analysed simultaneously, the composition
of the dry biogas can be calculated according to
Equation (7) without moisture or headroom correc-
tion: each of the two measurements is multiplied by
the same factor so that the two corrected measure-
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dass die Summe der beiden korrigierten Messwerte
100 % ergibt.

100
Ctr,korr = CCH4(C02) ’ CCH4 + CC02 (7)
Dabei ist
Ciexorr korrigierter Volumenanteil der Biogas-

komponente im trockenen Gas in %
Cch,(co,) gemessener Volumenanteil an Methan
(oder Kohlenstoffdioxid) im Gas in %

CCH4 gemessener Volumenanteil an Methan
im Gas in %
CCO2 gemessener Volumenanteil an Kohlen-

stoffdioxid im Gas in %

Die Ansétze mit ausschlieBlich Inokulum (Blindwert,
Gasmenge der Nullprobe in Normliter) werden ge-
nauso ausgewertet. Jedoch sind die Intervalle zwi-
schen den Messungen wegen der geringeren Gasbil-
dung in der Regel ldnger.

Fiir jede angesetzte Mischung aus Substrat, Refe-
renzsubstrat und Inokulum wird das Versuchsproto-
koll getrennt gefiihrt. Das bei jedem Versuch angefal-
lene Biogasvolumen wird schrittweise in der Reihen-
folge der Ablesungen summiert. Anderungen des
Totvolumens, die sich infolge verdnderter Tempera-
tur- und Druckverhiltnisse zwischen den Ablesungen
ergeben, sind unerheblich und kénnen deshalb ver-
nachlissigt werden.

Fiir die Ansitze der Mischung des Substrats oder des
Referenzsubstrats wird der Anteil der Gasproduktion
des Inokulums im Versuch nach Gleichung (8) er-

rechnet:
z Vis - myg
Viskor) = — ®)
M
Dabei ist

Viskor) Gasvolumen, das aus dem Inokulum entwi-
ckelt wurde, in f{y

Z Vis  Summe der Gasvolumina des Versuchs mit
Inokulum wihrend der betrachteten Ver-
suchsdauer in mfy

Mg Masse des fiir die Mischung benutzen Ino-
kulums in g
My Masse des im Kontrollversuch benutzen In-

okulums in g

Das Netto-Gas-Normvolumen des Substrats oder des
Referenzsubstrats im Versuch ergibt sich fiir die glei-
chen Versuchszeiten als Differenz von Normvolumen
des trockenen Gases im Versuch minus Normvolu-
men des trockenen Gases aus dem Inokulum. Die
spezifische Biogasproduktion V, von Substrat oder
Referenzsubstrat in Abhédngigkeit von der Versuchs-
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ments add up to 100 %.

100
Coxorr = Cen ’ (7)
) (COy)
# Cey, + Ceo,
where
Cixorr corrected concentration oft he biogas

components in the dry gas, in %
Ccn,co,) Measured concentration of methane (or
carbon dioxide) in the gas, in %

CCH4 measured methane concentration in the
gas, in %
C co, measured carbon dioxide concentration

in the gas, in %

The batches containing only inoculum (blind value,
gas quantity of the zero sample in standard litres) are
evaluated in the same way. Due to the lower gas for-
mation, however, usually the intervals between the
measurements are longer.

A separate test record is maintained for each mixture
of substrate, reference substrate and inoculum used.
The volume of biogas occurring with each test is
added cumulatively in the order in which the readings
were taken. Changes in the dead volume occurring as
the result of changes in temperature and pressure be-
tween readings are minor and can therefore be ig-
nored.

For the batches with the mixture of the substrate or of
the reference substrate, the proportion of gas produc-
tion from the inoculum in the test is calculated by
means of the following Equation (8):

ZVS RGN

I
(8
My

VIS(korr.) =

where

Viskorr) &as volume which was released from the
inoculum, in fy

Z Vis total of the gas volumes in the test with in-
oculum for the test duration under consid-
eration, in mfy

Mg mass of the inoculum used for the mixture,
ing

My mass of the inoculum used in the control
test,in g

The net gas normal volume of the substrate or of the
reference substrate in the test is obtained for the same
test times as the difference between the normal vol-
ume of the dry gas in the test less the normal volume
of the dry gas from the inoculum. The specific fer-
mentation gas production V, from the substrate or ref-
erence substrate as a function of the test duration can
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dauer kann von Ablesung zu Ablesung schrittweise
nach Gleichung (9) berechnet werden.

SV, 10*

Vo =
ST m-TR-GV

9

Dabei ist
\%

. spezifische, auf die organische Trocken-

masse bezogene Biogasproduktion wihrend
der Versuchszeit in {3/kgoTM

ZV” Nettogasvolumen des Substrats oder des Re-
ferenzsubstrats wihrend der betrachteten
Versuchsdauer in mfy

m Masse des eingewogenen Substrats oder des
Referenzsubstrats in g

TR Trockenriickstand der Probe oder des Inoku-
lums in %

GV Glithverlust der Probe oder des Vergleich-
schlamms in %

Das Netto-Methan-Normvolumen des Substrats oder
des Referenzsubstrats im Versuch ergibt sich fiir die
gleichen Versuchszeiten als Differenz von Methan-
Normvolumen im Versuch minus Methan-Normvolu-
men aus dem Inokulum. Das Methan-Normvolumen
wird durch Multiplikation des Normvolumens des tro-
ckenen Gases mit dem Methangehalt des trockenen
Gases errechnet. Steht statt des Methangehalts nur der
Kohlenstoffdioxidgehalt des trockenen Gases zur Ver-
fiigung, wird der Methangehalt unter der Annahme
berechnet, dass sich das trockene Gas nur aus Methan
und Kohlenstoffdioxid zusammensetzt.

Analog zur spezifischen Biogasproduktion wird die
spezifische Methanproduktion von Substrat oder Re-
ferenzsubstrat bestimmt.

Die Werte der spezifischen Biogasproduktion und der
spezifischen Methanproduktion von Substrat oder
Referenzsubstrat werden als Summenkurven — bezo-
gen auf die organische Trockenmasse zu Versuchsbe-
ginn — aufgetragen. Sollte die Ausgangssubstanz
fliichtige Bestandteile enthalten, ist die organische
Trockenmasse entsprechend zu korrigieren.

Bei der Ermittlung der Biogas- bzw. Methanaus-
beute, ausgedriickt in {\/kgoTM, ist zu beriicksichti-
gen, dass bei Substraten mit einem hohen Anteil
leicht fliichtiger Substanzen (z.B. bei Silagen, Rii-
benmus, Schlempen) die im Trockenschrank und
Muffelofen bestimmte 0TM eine verfilschte Bezugs-
groBe hinsichtlich des ermittelten Biogaspotenzials
darstellt; es ergibt sich ein erhohter Wert fiir die Me-
thanausbeute [9]. Wird im Gérversuch frisches (das
heilt nicht getrocknetes) Substrat eingesetzt, ist die
ermittelte spezifische Gasausbeute auf die um die
fliichtigen Bestandteile korrigierte oTM zu beziehen.
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be calculated stepwise from reading to reading in ac-
cordance with Equation (9):

SV, 10*

Vo =
ST m-TR-GV

)

where

specific fermentation gas production relative

to the organic dry mass during the test pe-

riod, in f/kgoTM

ZV” net gas volume of the substrate or of the ref-
erence substrate during the test period of in-
terest, in mfy

S

m mass of the weighed-in substrate or of the
reference substrate, in g

TR dry residue of the sample or of the inoculum,
in %

GV loss on ignition of the sample or of the refer-

ence sludge, in %

The net methane normal volume of the substrate or of
the reference substrate in the test is obtained for the
same test times as the difference between the normal
volume of the methane in the test less the normal vol-
ume of the methane from the inoculum. The methane
normal volume is calculated by multiplying the nor-
mal volume of the dry gas by the methane content of
the dry gas. If only the carbon dioxide content of the
dry gas is available rather than the methane content,
the methane content is calculated under the assump-
tion that the dry gas is composed only of methane and
carbon dioxide.

The specific methane production of the substrate or
reference substrate is determined in a manner analo-
gous to the specific biogas production.

The values for the specific biogas production and for
the specific methane production from the substrate or
reference substrate are plotted as cumulative fre-
quency curves with respect to the organic dry mass at
the start of the test. If the starting substance contains
volatile components, the organic dry mass should be
corrected accordingly.

When determining biogas or methane yields, ex-
pressed in f/kgoTM, it should be borne in mind that
in the case of substrates with a high fraction of highly
volatile substances (e.g. silage, turnip pulp, stillage),
the oTM obtained in drying ovens and muffle fur-
naces constitutes a falsified reference variable with
regard to the determined biogas potential; this results
in a higher value for the methane yield [9]. If fresh
(i.e. non-dried) substrate is used in a fermentation
test, the obtained specific gas yield should refer to the
0TM corrected for the volatile components.
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Um diesen Wert zu korrigieren, miissen entsprechend
der DIN 38414-19 die im Wasserdampf fliichtigen
Sauren, Milchsidure und Alkohole bestimmt und der
oTM hinzugerechnet werden. Eine Konzentration
von 10000 mg/f Essigsduredquivalenten bedeutet
eine Erhohung des oTM-Gehalts bezogen auf die
Frischmasse um 1 % absolut. Bei Priifung von Sila-
gen im Gérversuch kann die Korrektur des Trocken-
riickstands (TR) und Gliihverlusts (GV) um fliichtige
organische Séduren und Alkohole nach Weiflbach und
Strubelt [21 bis 23] erfolgen:

* Korrektur von Mais- und Zuckerriibensilagen
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In order to correct this value, in accordance with
DIN 38414-19 the volatile acids, lactic acid and alco-
hols in the water vapour need to be determined and
added to the oTM. A concentration of 10000 mg/!
acetic acid equivalent means an increase in the 0TM
content relative to the fresh mass by 1% absolute.
When testing silage in the fermentation test, correct-
ing the dry residue (TR) and ignition loss (GV) for
volatile organic acids and alcohols can proceed as de-
scribed by Weissbach and Strubelt [21 to 23]:

 correction for maize and sugar beet silage

TRy, = TR, + 0,95 - NES + 0,08 - MS + 0,77 - PD + 1,00 - AA (10)

* Korrektur von Grassilagen

 correction for grass silage

TR, = TR, + (1,05 - 0,059 - pH) - NFS + 0,08 - MS + 0,77 - PD + 0,87 - BD + 1,00 - AA (11)

TR, korrigierter Trockenriickstand in g/kg

TR,  gemessener Trockenriickstand in g/kg

NFS  Summe der Gehalte an niederen Fettsduren
(C, bis Cy) in g/lkgFM

MS Gehalt an Milchsdure in g/lkgFM

PD Gehalt an 1,2-Propandiol in g/lkgFM

AA Summe der Gehalte an anderen Alkoholen
(C, bis C,; bei Mais inklusive 2,3-Butandiol;
bei Zuckerriiben inklusive Methanol)
in g’lkgFM

pH pH-Wert der Silage

BD Gehalt an 2,3-Butandiol in g/lkgFM

In speziellen Gértestapparaturen werden die Biogas-
bzw. Methanausbeuten gegebenenfalls von dem
vorab getrockneten Substrat bestimmt. In diesem Fall
sind wasserdampffliichtige Bestandteile bereits bei
Zugabe zum Girversuch nicht mehr im Substrat ent-
halten und diirfen der organischen Trockenmasse
0oTM daher nicht hinzugerechnet werden. Die Be-
stimmung der spezifischen Gasausbeute von getrock-
netem Material bzw. die durchgefiihrte Trockenmas-
sekorrektur bei frischen Substraten sind im Untersu-
chungsbericht explizit zu protokollieren.

7.3.2 Qualitative Auswertung

Teilweise ist es schwierig, Storungen der Vergidrung
von anderen Eigenschaften zu unterscheiden. Stérun-
gen treten auf, wenn die Biologie nicht in der Lage
ist, die zu verarbeitende Substratmenge sofort umzu-
setzen. Die Hemmung ist manchmal zeitlich begrenzt
oder fiihrt nur zu einem verlangsamten Abbau.

Bild 10 zeigt typische Verldufe von Gasbildungs-
kurven. Die hier abgebildete Nettobiogasproduktion
ist die Differenz von Biogasproduktion aus dem Sub-
strat im Versuch minus Biogasproduktion aus dem
Inokulum.

TR, corrected dry residue, in g/kg

TR,  measured dry residue, in g/kg

NFS  sum of low fatty acids contents (C, to Cy),
in g/lkgFM

MS lactic acid content, in g/lkgFM

PD 1,2-propanediol content, in g/lkgFM

AA sum of contents of other alcohols (C, to Cy;
for maize, including 2,3-butanediol; for sugar

beet, including methanol), in g/kgFM

pH pH value of the silage
BD 2,3-butanediol content, in g/lkgFM

In special fermentation test apparatus, the biogas and/
or methane yields may be obtained from the previ-
ously dried substrate. In this case, volatile water va-
pour components are no longer contained in the sub-
strate when added to the fermentation test, and should
therefore not be added to the organic dry mass oTM.
Determining the specific gas yield of dried material
and the performed dry mass correction of fresh sub-
strates should be recorded explicitly in the test report.

7.3.2 Qualitative evaluation

In some cases, it is difficult to distinguish problems
with the fermentation from other properties. Prob-
lems will occur when the biology is not capable of
converting immediately the quantity of substrate
which is to be processed. Inhibition is frequently
time-limited or only results in a decelerated degrada-
tion process.

Figure 10 shows some typical shapes of gas forma-
tion curves. The net biogas production in the diagram
is the difference between the biogas production from
the substrate in the test less the biogas production
from the inoculum.
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Bild 10. Typische Verlaufe von Gasbildungskurven

Leicht umsetzbare Substanzen werden schnell zu
Biogas umgesetzt; der Kurvenverlauf ist dann ge-
kennzeichnet durch einen raschen Anstieg der akku-
mulierten Biogasmenge. Schwer abbaubare Substan-
zen (z.B. ligninhaltige Stoffe, einige Fette) zeigen
eine verzogerte Gasbildungskurve. Dieser Kurven-
verlauf kann aber auch auf eine leichte Hemmung zu-
riickzufiihren sein. Erfolgt der Abbau in zwei Schrit-
ten (Treppenverlauf), kann dies auf eine zweiphasige
Umsetzung zuriickgefiithrt werden (Diauxie). Eine
starke oder vollstindige Hemmung fiihrt zu einer ne-
gativen Biogasnettoproduktion (das heif3t, die Gasbil-
dung liegt unterhalb des Ansatzes der Nullprobe).
Neben diesen Kurvenverldufen gibt es eine Vielzahl
von Mischformen.

Bei Kurvenverldufen, die nicht dem normalen Abbau
entsprechen und am Ende des Versuchs einen pH-
Wert von weniger als 6,8 aufweisen, sind die Fettsiu-
rekonzentrationen zu messen. Betrigt das Essigsiu-
redquivalent mehr als 200 mg/f, ist die Messung zu
verwerfen.

7.3.3 Giiltigkeit der Messung

Bei drei Wiederholungen an einer identischen homo-
genen Probe (Abschnitt 4.3 bis Abschnitt 4.5) darf
die absolute Differenz zwischen den Untersuchungs-
ergebnissen maximal 15 % des Mittelwerts paarweise
betragen. Sollte eine Wiederholung eine grofere Ab-
weichung von den anderen beiden Proben aufweisen,
muss die Probe verworfen werden. Zeigen keine zwei
Wiederholungen einer Probe paarweise kleinere Ab-
weichungen als 15 %, wird die Untersuchung wieder-
holt. Fiir heterogene Proben (z.B. Festmist oder Rest-
abfille) gilt eine maximale Abweichung von 20 %.

Die Gasausbeute/Methanausbeute des hausinternen
Referenzsubstrats darf vom laboreigenen Sollwert
(bestimmt als Mittelwert iiber einen lingeren Zeit-
raum) um nicht mehr als 5 % abweichen. Ist die Ab-
weichung grofler, wird der gesamte Ansatz wieder-
holt.

Hemmung / inhibition

Figure 10. Typical shapes of gas formation curves

Easily convertible substances are converted rapidly
into biogas and the corresponding curve is character-
ised by a steep increase in the accumulated biogas
quantity. Substances which degrade with difficulty
(such as substances containing lignin, a few fats) ex-
hibit a retarded gas formation curve. The shape of this
curve can also be due to slight inhibition. If degrada-
tion takes place in two stages (the curve resembles
stairway steps), this may be due to a two-phase de-
composition (diauxia). Strong or complete inhibition
results in a negative net biogas production — in other
words, gas formation is less than the batch from the
zero sample. In addition to the curve shapes shown
here there is a large number of mixed forms.

If the shape of the curve does not correspond to nor-
mal degradation and at the end of the test exhibits a
pH value below 6,8, the fatty acid concentration
should be measured. If the acetic acid equivalent ex-
ceeds 200 mg/f, the measurement should be dis-
carded.

7.3.3 Measurement validity

In three repetitions with an identical homogeneous
sample (Section 4.3 to Section 4.5), the maximum
permissible absolute difference between the test re-
sults is 15 % of the pairwise mean. If a repetition ex-
hibits a greater deviation from the other two samples,
the sample should be discarded. If no two repetitions
of a sample show pairwise smaller deviations than
15 %, the testing is repeated. The maximum deviation
for heterogeneous samples (e.g. solid manure or re-
sidual waste) is 20 %.

The gas/methane yield of the lab’s internal reference
substrate must not differ from the lab’s own target
value (obtained as the mean over a lengthy period) by
more than 5 %. If the difference exceeds that value,
the whole batch should be repeated.
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7.4 Untersuchungsbericht und Versuchsprotokoll

Im Anhang befinden sich beispielhafte Formblitter
zur Dokumentation der Versuchsergebnisse (An-
hang E) und der Versuchsauswertung (Anhang F).
Insgesamt sollte sichergestellt werden, dass die fol-
genden Punkte dokumentiert werden:

* Beschreibung des Substrats,
* Beschreibung des Inokulums,
* Beschreibung des Girtestansatzes,

e Dokumentation der Temperatur des Gérversuchs
sowie des verwendeten Inokulums (mesophil/
thermophil),

* Dokumentation der Biogasbildung und

* qualitative Beschreibung des Girverlaufs mit An-
gabe des pH-Werts des Giransatzes bei Beendi-
gung des Girtests.

8 Bestimmung des Restgaspotenzials

Besonders bei Biogasanlagen, bei denen nachwach-
sende Rohstoffe als Substrat verwendet werden, wird
eine moglichst hohe Ausnutzung der im Substrat ent-
haltenen Energie erwartet. Praxisbiogasanlagen sind
je nach verwendetem Substrat, gewéhltem Gérver-
fahren und nach Planer bzw. Hersteller sehr unter-
schiedlich aufgebaut und sind mit verschiedenen hy-
draulischen Verweilzeiten und Raumbelastungen
ausgelegt. Aus der Summe dieser Parameter ergeben
sich unterschiedliche Ausnutzungsgrade des einge-
brachten Substrats.

Durch die Bestimmung des Restgaspotenzials des
Girrests einer Biogasanlage konnen folgende Fragen
beantwortet werden:

* Welche Biogas- oder Methanmenge geht nach
dem Verlassen des gasdichten Teils der Biogasan-
lage verloren?

* Wie groB ist das Emissionspotenzial? Siehe hierzu
auch Richtlinie VDI 3475 Blatt 4.

Fiir die Bestimmung des Restgaspotenzials konnen
die gleichen Gértestapparaturen verwendet werden
wie fiir die Bestimmung der Methanausbeute (Ab-
schnitt 7).

Die Inkubation der Ansétze erfolgt hierbei bevorzugt
bei unterschiedlichen Temperaturstufen:

* Fiir die Ermittlung des moglicherweise noch ener-
getisch ausnutzbaren Potenzials bietet sich die
Vergidrung des Girrests bei mittlerer mesophiler
Temperatur (37 °C£1°C) oder mittlerer thermo-
philer Temperatur (55°Cx1°C) an. Es sollte
moglichst der Temperaturbereich gewéhlt werden,
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7.4 Analysis report and test record

In the annex will be found examples of forms for doc-
umenting the test results (Annex E) and for test eval-
uation (Annex F). Efforts should be made to ensure
that the following points are documented:

 description of the substrate
¢ description of the inoculum
* description of the fermentation test batch

* documentation of the fermentation test’s tempera-
ture and of the inoculum used (mesophilic/ther-
mophilic)

* documentation of biogas formation

» qualitative description of the course of fermenta-
tion and quoting the pH value of the fermentation
batch when the fermentation test ended

8 Determining the residual gas potential

Maximum utilisation of the energy contained in the
substrate is expected especially in biogas plants in
which renewable raw materials are used as substrate.
The construction of industrial biogas plants varies
widely, depending on the substrate used, the chosen
fermentation method and their planners and manufac-
turers. They are designed to have different hydraulic
residence times and loading rates per unit volume.
All these parameters taken together result in different
utilisations of the introduced substrates.

Determining the residual gas potential of the diges-
tate of a biogas plant can answer the following ques-
tions:

* What quantity of biogas or methane is lost after
leaving the gas-tight part of the biogas plant?

e How large is the emission potential? See also
VDI 3475 Part 4.

The same fermentation test apparatus can be used to
determine the residual gas potential as for determin-
ing the methane yield (Section 7).

Batch incubation takes place preferably at a number
of different temperature stages:

* One option for determining the remaining utilisa-
ble potential for obtaining energy, is fermenting
the digestate at an average mesophilic
(37°C*1°C) or average thermophilic tempera-
ture (55°C=x1°C). If at all possible, the chosen
temperature range should be the one to which the
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dem der Fermenter, aus dem die Probe entnom-
men wurde, zuzuordnen ist. Hierbei erfolgt eine
schnelle Ausgasung, die vergleichbar mit der
Ausgasung des Substrats in einem beheizten
Nachgérfermenter ist.

Fiir die Untersuchung des Restgaspotenzials bei
reduzierten Temperaturen kann eine Bestimmung
bei Raumtemperatur, also psychrophilen Bedin-
gungen (mittlere Temperatur 20 °C *+ 1 °C) nach
VDI 3475 Blatt 4 durchgefiihrt werden.

8.1 Probenahme aus der Biogasanlage und
Datenerfassung

Da fiir die Bestimmung des Restmethanpotenzials
Substratproben von der Biogasanlage gesammelt
werden miissen, ist hier besondere Sorgfalt erforder-
lich und es sollte folgendes Vorgehen beachtet wer-
den, um moglichst reprisentative Substratproben fiir
die betrachtete Biogasanlage zu erhalten.

Der Girrest, der die letzte Fermenterstufe bzw. das in
Reihe letzte gasdicht abgedeckte Girrestlager ver-
lasst, kann je nach Betriebsweise und eingesetztem
Substrat noch inhomogen sein und auch tiber die Zeit
variieren. Daher sollte die Probenahme nicht nur zu
einem Zeitpunkt, sondern mindestens mehrmals pro
Tag (z.B. dreimal) oder noch besser an mehreren Ta-
gen im Verlauf einer Woche erfolgen. Sollte es aus
technischen Griinden nicht mdoglich sein, die Probe
zu mehreren Zeitpunkten zu entnehmen, ist das Gér-
gemisch im Fermenter vor dessen Entnahme griind-
lich zu homogenisieren. Es kann auch der Gérrest aus
Feststofffermentierungsanlagen und der frisch sepa-
rierte Feststoff aus Fliissigfermentern untersucht
werden. Bei letzteren sind allerdings die Substrat-
strome genau zu erfassen, um eine Aussage iiber das
Girrestpotenzial der Biogasanlage treffen zu konnen.

Die Teilprobe muss umgehend nach deren Entnahme
auf eine Temperatur von ca. 4 °C gekiihlt werden, um
den weiteren anaeroben Abbau schnell zu stoppen.
Aus den gekiihlten Teilproben wird eine Sammel-
probe erstellt. Sollte sie Faserbestandteile enthalten,
kann eine grobe Zerkleinerung dafiir sorgen, dass fiir
den Girtest eine homogene und représentative Probe
zur Verfiigung steht.

Da das Restgaspotenzial in der Regel auf die an der
Biogasanlage in dem jeweiligen Betriebszustand tig-
lich gebildete Biogasmenge (als Mittelwert von min-
destens 3 Monaten) bezogen wird, sind auch die
Werte zur Biogas-/Methanausbeute der Biogasanlage
iiber den Verlauf mehrerer Monate (3 bis 12) zu erfas-
sen. AuBlerdem ist es erforderlich, einige verfahrens-
technische Daten zur Biogasanlage zu erheben (siche
hierzu die Beispieltabelle in Anhang I).

VDI 4630 -71 -

fermenter from which the sample was taken is to
be allocated. Rapid degassing takes place here,
which is comparable to the degassing of the sub-
strate in a heated post-fermenter.

When investigating the residual gas potential at
reduced temperatures, this procedure can be car-
ried out at room temperature, i.e. psychrophilic
conditions (average temperature 20°C + 1°C) in
accordance with VDI 3475 Part 4.

8.1 Sampling from the biogas plant and
data acquisition

Since substrate samples need to be collected from the
biogas plant in order to determine the residual meth-
ane potential, special care is required here and the fol-
lowing procedure should be followed in order to ob-
tain the most representative substrate samples possi-
ble for the relevant biogas plant.

The digestate that leaves the last fermenter stage or
the last digestate storage tank in the series that is cov-
ered so as to be gas-tight, may still be inhomogeneous
(depending on the method of operation and on the
substrate used) and also vary over time. Therefore,
sampling should be done not only at one point in
time, but at least several times a day (e.g. three times)
or even better on several days during the course of a
week. If for technical reasons it is not possible to take
a sample at several points in time, the fermentation
mixture in the fermenter should be thoroughly ho-
mogenised before sampling. The digestate from solid
fermentation plants and the freshly separated solids
from liquid fermenters can also be investigated. In the
latter, however, the substrate flows should be cap-
tured accurately in order to be able to obtain useful
information about the digestate potential of the bio-
gas plant.

The sub-sample must, immediately after it is taken,
be cooled down to a temperature of ca. 4 °C, in order
to stop quickly any further anaerobic degradation. A
cumulative sample is produced from the cooled sub-
samples. If she contains fibrous components, coarse
size-reduction can ensure that a homogeneous and
representative sample is available for the fermenta-
tion test.

Since normally the residual gas potential is based on
the biogas quantity formed daily at the biogas plant in
the relevant operational state (as a mean over at least
3 months), the biogas/methane yield of the biogas
plant should also be recorded over the course of sev-
eral months (3 to 12). In addition, it is necessary to
gather some technical data concerning the biogas
plant (see example in the table in Annex I).
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8.2 Garansatz

Die reprisentative Substratprobe wird auf den Gehalt
an Trockenmasse und organischer Trockenmasse un-
tersucht. AuBBerdem sind der pH-Wert und der Gehalt
an fliichtigen Fettsduren zu bestimmen. Das Substrat
wird in mindestens drei Wiederholungen den Gértest-
apparaturen ohne die Zugabe von Inokulum in der er-
forderlichen Menge zugegeben. In begriindeten Aus-
nahmefillen kann auf zwei Wiederholungen abgewi-
chen werden. Falls Gérrest aus Feststofffermentie-
rungsanlagen und Feststoff nach Separierung hin-
sichtlich des energetisch nutzbaren Restgaspotenzi-
als untersucht werden soll, so ist dessen Vermischung
mit Wasser oder ein Géransatz mit Inokulum erfor-
derlich, um in der Mischung einen Trockenriickstand
(TR) von weniger als 10 % zu erhalten. Die Fliissig-
keitszugabe ist notig, um ein optimal gir- und riithrfa-
higes Gemisch in der Girtestapparatur zu erhalten.
Die Girtestapparatur wird auf das angestrebte Tem-
peraturniveau erwirmt, und die Biogasbildung setzt
ein. Es sind bei der Durchfiihrung beziiglich Tempe-
raturkonstanz und Homogenisierung die gleichen Be-
dingungen wie beim Batch-Gértestverfahren zu be-
achten. Bei jeder Gasentnahme muss neben der Gas-
menge auch der Methangehalt erfasst werden, um
eine Aussage iiber die zeitliche Entwicklung der Gas-
bildung zu ermoglichen. Das beim Batch-Gértest
festgelegte Abbruchkriterium ist bei der Bestimmung
des Restgaspotenzials — besonders bei gut ausgefaul-
tem Substrat — nicht praktikabel. Daher sollte der
Girtest fiir die Bestimmung des Restgaspotenzials
iiber eine festgelegte Dauer von 60 Tagen erfolgen
(sieche VDI 3475 Blatt 4).

8.3 Auswertung

Die Datenauswertung kann analog zum Batch-Gér-
test erfolgen (Abschnitt 7.3). Sie vereinfacht sich da-
durch, dass kein Inokulum verwendet wird. Es sollte
eine Gasbildungskurve erstellt werden, auf der der
Verlauf der spezifischen Biogas-/Methanbildung
iiber die Versuchszeit erkennbar ist.

Als Ergebnis wird die Methanausbeute aus dem Gir-
rest in f/kgoTM angegeben, der wesentlich niedri-
gere Werte einnimmt als die Methanausbeute im
Rohsubstrat.

Ein Bezug auf die tdglich gebildete Methanmenge der
Praxisbiogasanlage, aus der die Gérrestprobe stammt,
vervollstiandigt die Auswertung. Da nicht bei allen
Biogasanlagen ein zuverléssig funktionierendes Sys-
tem fiir die Bestimmung von Gasmenge und -qualitéit
vorhanden ist, kann fiir die Abschitzung der an der
Biogasanlage entstehenden Methanmenge die durch-
schnittlich gebildete Strommenge pro Tag herangezo-
gen werden (Mittelwert der zuvor liegenden drei bis
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8.2 Fermentation batch

The representative substrate sample is examined to
ascertain its dry mass and organic dry mass contents.
The pH value and the volatile fatty acid contents are
also determined. The substrate, in the required
amount, is added to the fermentation test apparatus
without the addition of inoculum. This is repeated at
least three times. In justified exceptional cases, two
repetitions may be sufficient. If digestate from solid
fermentation plants and solids after separation are to
be investigated for their residual gas potential in
terms of utilisable energy, it is necessary to mix them
with water or a fermentation batch with inoculum, in
order to obtain in the mixture a dry residue (7R) be-
low 10 %. Liquid addition is necessary in order to ob-
tain in the fermentation test apparatus an optimal
mixture that can be fermented and agitated. The test
apparatus is heated to the required temperature, and
biogas formation begins. The same conditions as in
the batch fermentation test method should be main-
tained, in terms of constant temperature and homog-
enisation. Each time a gas sample is taken, in addition
to the gas quantity it is necessary to record the meth-
ane content also, in order to allow information to be
obtained about the formation of gas over time. The
terminating criterion used in batch fermentation tests
is impractical when determining the residual gas po-
tential, especially with well-digested substrates;
therefore, this should be done over a fixed period of
60 days (see VDI 3475 Part 4).

8.3 Evaluation

Data evaluation can take place in analogy with the
batch fermentation test (Section 7.3). It is simplified
by the fact that no inoculum is used. A gas formation
curve should be prepared, on which the course of the
specific biogas/methane formation over the test pe-
riod can be identified.

The result is the methane yield from the digestate,
quoted in f\/kgoTM, which exhibits significantly
lower values than the methane yield in the raw sub-
strate.

The evaluation is completed by relating the results to
the methane quantity formed daily at the industrial
biogas plant from which the residual fermentation
sample originates. Since not all biogas plants have a
reliably functioning system for determining gas
quantity and quality, estimating the methane quantity
produced at the biogas plant can be based on the av-
erage power produced per day (mean of the preceding
three to twelve months). It needs to be multiplied by
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zwOlf Monate). Sie muss mit dem Wirkungsgrad des
BHKW verrechnet werden, um die tdglich gebildete
Methanmenge zu erhalten. Bei Gasaufbereitungsanla-
gen kann die tiglich erzeugte Methanmenge aus dem
Volumen der Methaneinspeisung ins Erdgasnetz unter
Beriicksichtigung des gemessenen Methanschlupfs
abgeschiitzt werden. Alle messbaren Verluste sollten
beriicksichtigt werden. Dazu sind folgende Daten der
untersuchten Biogasanlage zu ermitteln:

e Zur Abschitzung der Methanmenge kann die tig-
liche Stromproduktion in kWh/d erfasst werden.
Ihre Verrechnung mit dem elektrischen Wirkungs-
grad des BHKW (und eventuell gegebener Ver-
luste) und dem tatsichlichen Methangehalt des
entstehenden Biogases ergibt den tdglichen Me-
thanertrag in m?/d.

» Zusitzlich kann der Biogas-/Methanertrag (CH,)
der Praxisbiogasanlage messtechnisch erfasst
werden. Dies erfolgt durch Datenerfassung an der
Biogasanlage in m?/d.

* téglicher Ausfluss an Gérrest mgg und sein Tro-
ckenriickstand (7R) und Gliihverlust (GV) aus
dem jeweils letzten gasdicht abgedeckten Fermen-
ter/Giérrestlager in t Garrest 0TM
Dieser kann iiber die Masse des Substratinputs
(fliissige und feste Substrate) abziiglich der Masse
des tiglich produzierten Biogases nach
Gleichung (12) abgeschitzt werden:

MGR = Mgupsirar — Mpg 10 Kg/d 12)
Dabei ist
MR Masse des anfallenden Girrests pro Tag
in kg/d
Meupsrae Masse des tdglichen Substratinputs in
keg/d
Mpg Masse des téglich entstehenden Bioga-

ses in kg/d (errechnet sich aus Vyg- 0pgs
unter Beriicksichtigung der Biogaszu-
sammensetzung unter Normbedingun-
gen)
Diese Daten werden mit der Methanausbeute aus der
Restgasuntersuchung in m*/kgoTM in Beziehung ge-
setzt, der im Girtest ermittelt wird. Dabei wird nach
Gleichung (13) das Restgaspotenzial der Biogasan-
lage bestimmt:

Dabei ist

VrG tigliches Methanpotenzial im Girrest der
Biogasanlage in m*/d

Vsrg ~ Methanausbeute aus der Restgasuntersu-
chung in m*/kgoTM

0TMy organische Trockenmasse, die tdglich den
letzten gasdichten Behilter der Biogasan-
lage verlidsst, in kg/d
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the efficiency of the cogeneration plant in order to ob-
tain the daily formed methane quantity. In gas treat-
ment plants, the daily methane quantity produced can
be estimated from the volume of the methane input
into the natural gas mains grid, taking into account
the measured methane slippage. All measurable
losses should be taken into consideration. This re-
quires the following data to be obtained about the in-
vestigated biogas plant:

* In order to estimate the methane quantity, the
daily power production in kWh/d can be calcu-
lated. Multiplying it by the electrical efficiency of
the cogeneration plant (and taking any losses into
account) and the actual methane content in the bi-
ogas produced gives the daily methane yield in
m’/d.

* In addition, the biogas/methane yield (CH,) of the
industrial biogas plant can be obtain by measure-
ment, and the data expressed as m*/d.

* daily outflow of digestate mgg and its dry residue
(TR) and ignition loss (GV) from the last gas-tight
fermenter/digestate storage facility in t digestate
o™
This can be estimated via the mass of the substrate
input (liquid and solid substrates) less the mass of
the daily produced biogas, using Equation (12):

MGR = Msypgirar — Mpg 10 kg/d (12)
where
MR mass of the accumulating digestate per
day, in kg/d

Mgupstrae Mass of the daily substrate input, in kg/d

Mpg mass of the daily produced biogas, in kg/
d (calculated from Vg5 ppg; taking into
account the biogas composition under
standard conditions)

These data are then related to the methane yield from
the residual gas investigation in m®>/kgoTM which is
obtained in the fermentation test. The residual gas po-
tential of the biogas plant is determined according to
Equation (13):

where

Vra daily methane potential in the digestate of
the biogas plant, in m*/d

Vsrg ~ methane yield from the residual gas investi-
gation, in m*/kgoTM

0TMy organic dry mass which leaves the last gas-
tight container of the biogas plant per day, in
kg/d
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Daraus errechnet sich das Restgaspotenzial RGP in
9% nach Gleichung (14):

Vv
RGP =—25.100 in % (14)
BGA
Dabei ist
Vega tdgliche Methanproduktion der Biogasanlage
in m*/d

9 Garversuche — Kontinuierliche
Verfahren

Die apparativen Anforderungen und der Betreuungs-
aufwand bei kontinuierlichen Gértestversuchen sind
im Vergleich zum Batch-Test wesentlich hoher. Des-
halb erfordert die Entscheidung zu Installation und
Betrieb einer kontinuierlichen Gérversuchsanlage
eine sorgfiltige Aufwand-Nutzen-Analyse.

Eine Reihe versuchstechnischer Zielsetzungen ldsst
sich aber nur mit kontinuierlicher Prozessfithrung er-
reichen. Dazu gehdren unter anderem:

* Grundlagenuntersuchungen zum anaeroben Pro-
zess beziiglich organischer Raumbelastung, mitt-
lerer Verweilzeit und Biomasseverweilzeit, mehr-
phasiger Prozessfiihrung, Bildung und Akkumula-
tion von Stoffwechselzwischenprodukten und ihr
Einfluss auf die Prozessstabilitit, Effizienz, Kine-
tik von Substraten, Bewertung von Schockbelas-
tungen und qualitativen Schwankungen der Subst-
ratzusammensetzung sowie Hemmungen und Li-
mitierungen (z.B. Spurenelementemangel) im
Dauerbetrieb

* Versuchsprogramme, die iiber den Versuchszeit-
raum umfangreiche Messungen einer Vielzahl von
Parametern in der Gas- und Fliissigphase erfordern
und dadurch die Bereitstellung von grofleren Pro-
benmengen bedingen, da bei den iiblicherweise
verwendeten Testvolumina fiir Batch-Tests in der
Regel nur Start- und Endproben verfiigbar sind
AuBerdem verhindern die geringen Abmessungen
und die Geometrie der Girtestflaschen die Instal-
lation der meisten handelsiiblichen Messsonden
fiir Onlinemessungen im Versuch.

e Untersuchungen zu optimierter Substratzufuhr,
Steuer- und Regelungsstrategien, Anfahrregime,
Stressfaktoren, Reaktorkonzepten (kontinuierlich
durchmischter Reaktor; Pfropfenstromreaktor)
und Viskositatseinfliissen

» weiterfithrende Untersuchungen an den Gérpro-
dukten (das heilit Gérrest, Biogas), die nur im
kontinuierlichen Betrieb in solcher Menge gesam-
melt werden konnen, dass belastbare Ergebnisse
aus Folgetests erzielbar sind
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The residual gas potential RGP in % is calculated
from the above according to Equation (14):

1%
RGP = X8

-100 in % (14)
BGA

where

Vsga daily methane production of the biogas plant,
in m/d

9 Fermentation tests — Continuous
procedures

The apparatus requirements and amount of necessary
supervision are considerably greater with continuous
fermentation test trials than with the batch test. For
this reason, any decision to install and operate a con-
tinuous fermentation test installation requires careful
cost/benefit analysis.

There is a, however, a range of test objectives which
cannot be achieved without the use of continuous
process control. These include, inter alia:

e fundamental investigations into the anaerobic
process as regards organic loading rate per unit
volume, mean residence time and biomass resi-
dence time, multiphase process control, formation
and accumulation of metabolic intermediates and
their influence on process stability or efficiency,
substrate kinetics, evaluation of shock loads, qual-
itative fluctuations in the substrate composition,
and inhibitions and limitations (e.g. trace element
deficiency) in continuous operation

* test programmes which over the test period call
for extensive measurements of a large number of
parameters in the gas and liquid phases and thus
require the supply of larger sample quantities,
since as a rule only starting and final samples are
available with the test volumes normally used for
batch tests
Furthermore the small sizes and the shape of fer-
mentation test flasks rule out the installation of
most proprietary measuring probes for on-line
measurements during the test.

* investigations into optimized substrate feed, open-
and closed-loop control strategies, start-up opera-
tion, stress factors, reactor designs (continuously
mixing reactor; plug-flow reactor), and into vis-
cosity effects

* more advanced investigations into the fermenta-
tion products (i.e. digestate, biogas) which can
only be collected under continuous operation in
the quantities which permit usable results to be
obtained from subsequent tests
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* FEinsatz von Substratqualititen, die nach erfolgter
Vorbehandlung des Roh-Inputs dem groBtech-
nisch eingesetzten Girzulauf nahe kommen, um
beziiglich PartikelgroBe u.A. vergleichbare Be-
dingungen zu erhalten

* Elimination des Inokulumeinflusses auf den Ver-
such durch Nutzung einer adaptierten Biozonose
im Langzeitversuch sowie Ausschluss von Verfil-
schungen (wie beim Batch-Test infolge der hohen
Ansatzverdiinnung)

Nicht sinnvoll oder nicht geeignet oder nicht durch-
fuihrbar sind kontinuierliche Girtests, wenn

e keine ausreichenden Probenmengen verfiigbar
sind,
¢ Risikomaterial untersucht werden soll,

* die umweltgerechte Entsorgung groferer Mengen
an Versuchsriickstdnden Schwierigkeiten bereitet
oder unmoglich ist,

e der verfiigbare Zeitrahmen eine kontinuierliche
Testreihe nicht gestattet,

e die Erlangung prinzipieller Aussagen zur Giér-
fahigkeit den Aufwand kontinuierlicher Versuche
nicht rechtfertigt und auch im Batch-Test moglich
ist.

Fiir breit angelegte Versuchsprogramme ist die Kom-
bination von Batch-Tests und kontinuierlichen Unter-
suchungen zu priifen, wobei der kontinuierliche Ver-
such die langzeitlichen Prozessbedingungen simu-
liert, wihrend mit einer Vielzahl paralleler Batch-
Tests prinzipielle Ergebnisse zum Einfluss relevanter
Parametervariationen gewonnen werden. Hierbei
kann der Batch-Test auch zur Vorselektion von Ver-
fahrensvarianten fiir den anschliefenden kontinuier-
lichen Versuch genutzt werden.

9.1 Methodik

Ziel der Girversuche muss es unter den definierten
Notwendigkeiten zur Durchfiihrung kontinuierlicher
Untersuchungen sein, verléssliche langzeitliche Da-
ten iiber die Gasausbeute und die stoffliche Zusam-
mensetzung des Gases zu erhalten und ein moglichst
umfassendes Bild iiber den Abbau der Organik, den
Girverlauf und eventuell auftretende Storungen des
Abbauprozesses zu gewinnen (Tabelle 8).

Mithilfe kontinuierlicher Gérversuche kann zusitz-
lich ermittelt werden, wie sich die physikalisch-che-
mischen Eigenschaften der Substrate auf den Gérpro-
zess auswirken und welche Prozessbedingungen ein-
gestellt werden miissen, um einen optimalen Abbau
und Gasertrag zu erzielen. Derartige Gérversuche lie-
fern somit bereits erste Aussagen iiber die Leistungs-
fahigkeit und die Belastungsgrenzen des Prozesses,
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* use of substrate qualities which following pre-
treatment of the raw input material come close to
the industrial-scale fermentation feedstocks so as
to produce comparable conditions with regard to
particle size and the like

* elimination of the influence of inculum on the
test, by the use of an adapted biocoenose in the
long-term test as well as the exclusion of falsifica-
tions (as in the batch test) arising from high dilu-
tion of the batch

Continuous fermentation tests do not make sense, are
not appropriate or are not conductible if

* no adequate sample quantities are available,

* hazardous material is to be investigated,

* it is difficult or impossible to dispose of larger
quantities of test residues in an environmentally
friendly manner,

* the time frame available does not permit a contin-
uous test series,

* obtaining general conclusions about fermentabil-
ity does not justify the expense of continuous tests
and is possible even in the batch test.

For broadly designed test programmes, the combina-
tion of batch tests and continuous tests should be re-
viewed: the continuous test simulates long-term proc-
ess conditions, whereas a large number of batch tests
running in parallel provide results relating to the ef-
fects of relevant parameter variations. The batch test
can also be used for the pre-selection of process var-
iants for the subsequent continuous test.

9.1 Methodology

The objective of the fermentation tests, under the de-
fined necessities, must be to carry out continuous in-
vestigations, to obtain reliable long-timebase data
about the gas yield and the material composition of
the gas, and to build up the most comprehensive pic-
ture possible regarding the degradation of the organic
material, the course of fermentation and any prob-
lems in the degradation process which may occur
(Table 8).

With the help of continuous fermentation tests, more-
over, it will be possible to determine how the phys-
icochemical properties of the substrates affect the fer-
mentation process and what process conditions must
be put in place in order to achieve an optimum degra-
dation and gas yield. Continuous fermentation tests
thus deliver the first useful informations about the ca-
pabilities and the loading limits of the process which
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Tabelle 8. Einstell- und BestimmungsgréBen kontinu-

ierlicher Garversuche
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Table 8. Settings and output variables in continuous

fermentation tests

EinstellgroBen Einheit Settings Unit

Temperatur °C,K temperature °C, K

Substratzusammensetzung substrate composition

» Trockenriickstand (TR) gTM/kg oder % der  dry residue (TR) gTM/kg or % of the total
Gesamtmenge amount

» Gluhverlust (GV) g/kg TM oder % der * ignition loss (GV) g/kg TM or % of the dry
Trockenmasse mass

PartikelgréBe des Substrats mm substrate particle size mm

Raumbelastung goTM/(f-d) loading rate per unit volume goTM/(f-d)

hydraulische Verweilzeit d hydraulic residence time d

MessgréBen Einheit Measured variables Unit

pH-Wert - pH value -

Redox-Potenzial mV redox potential mV

Biogasrate f/d biogas rate f/d

Biogasausbeute Laa/kg FM,get s biogas yield laa/kgFM,ger s
fBG/kg OTMzugef. fBG/kg OTMzugef.

Methanausbeute Lon /KO FMyget s methane yield Lon/KGFM gt s
LZCH‘;/kg OTMzugef. ECH4/kg OTMzugef.

Biogasproduktivitat &/ ((Reaktorvor."d) biogas productiveness &/ ((Reaktorvor."d)

Methanproduktivitat Cona/ (PReaktorvol.*d) methane productiveness Cona/ (PReaktorvol.*d)

Gaszusammensetzung gas composition (volume frac-

(Volumenanteile) tions)

+ CH,, CO, % CH,, CO, %

* H,S ppm H,S ppm

Abbaugrad Y% degree of degradation Y%

Zusammensetzung des composition of the digestate

Garriickstands « dry residue (TR)

» Trockenriickstand (TR) gTM/kg oder % der g TM/kg or % of the total
Gesamtmenge « ilgnition loss (GV) amount

» GlUhverlust (GV) 9/kg TM oder % der 0/kgTM or % of the dry
Trockenmasse mass

die zur Anlagenauslegung und fiir den Anlagen-
betrieb benotigt werden.

Die Versuchsergebnisse kontinuierlicher Girtests
konnen dazu genutzt werden, die Eignung einzelner
potenzieller Girsubstrate fiir eine anaerobe Behand-
lung zu bestimmen, Stérungen des Gérprozesses auf-
grund von Mangelstoffen (z.B. Spurennihrstoffman-
gel) zu erkennen und die Handhabungs-, Verwer-
tungs- oder Entsorgungsbedingungen fiir die Gér-
riickstdnde zu beurteilen.

Damit ermoglichen kontinuierliche Gértests im La-
bor auch die Priifung kritischer Betriebszustinde der
Fermenter, bei denen es zum Totalausfall der Pro-
zessbiologie durch ,,Umkippen‘ kommen kann, ohne
dass damit ein erheblicher finanzieller Schaden wie
bei Versuchen im PraxismafBstab verbunden wire.

Da nur die Abarbeitung einer komplexen Aufgaben-
stellung den Aufwand eines kontinuierlichen Gérver-

is needed for designing and running the installation.

Test results from continuous fermentation tests can
be used to determine the suitability of individual po-
tential fermentation substrates for anaerobic treat-
ment, for detecting problems in the fermentation
process arising from deficient substances (e.g. trace
element deficiency), and for assessing the handling,
recycling or disposal conditions for the digestates.

Continuous fermentation tests in the lab, therefore,
also make it possible to examine critical fermenter
operational conditions, in which total breakdown of
process biology may occur due to “tipping over”,
without the considerable financial losses that would
arise in tests conducted on an industrial scale.

Since it is only the execution of a complex task which
makes the outlay involved in a continuous fermenta-
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suchs vertretbar macht, sollten das Arbeitsvolumen
und die Geometrie des Versuchsreaktors, der eine
derartige kontinuierliche Versuchsdurchfithrung er-
moglicht, die wartungsfreundliche Installation einer
Vielzahl von Messsonden und Probenahmemoglich-
keiten gestatten. AuBerdem muss die Prozessrege-
lung (Mischung, Temperierung, Zu- und Ablauf des
Girguts etc.) integrierbar sein. Zudem ist fiir das
Handhaben von quasi-originalen Substraten die Ein-
haltung von Mindestquerschnitten erforderlich, um
die Gefahr von Verstopfungen zu minimieren.

Dem entgegen steht der zunehmende Aufwand fiir
Transport, Konditionierung, Lagerung, Dosierung
und letztendlich Entsorgung des Versuchsmaterials,
um die gewiinschte hydraulische Verweilzeit im Re-
aktor zu gewihrleisten. Auflerdem wichst der Auf-
wand fiir die Reaktordurchmischung und die Behei-
zung. Als Kompromiss findet man im praktischen
Einsatz kontinuierlich arbeitende Labor- und Ver-
suchsfeldreaktoren zwischen 5 £ und 2 m?>.

Fiir die Versuchsplanung ist das Verweilzeitverhalten
des bevorzugt eingesetzten, vollstindig durchmisch-
ten Reaktors zu beachten. Bei einer Anderung des
Eingangssubstrats sind im Reaktor erst nach Ablauf
von drei bis fiinf hydraulischen Verweilzeiten wieder
konstante Verteilungen auf einem neuen Niveau zu
erwarten (Bild 11).

Eine hydraulische Verweilzeit von mehr als 100 Ta-
gen, wie sie in der Praxis bei Biogasanlagen, die
nachwachsende Rohstoffe vergéren, iiblich ist, wiirde
nahezu jeden Versuchsrahmen sprengen.
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tion test run acceptable, the working capacity and the
geometry of the test reactor which makes such con-
tinuous tests possible should allow straightforward
installation and maintenance of a large number of
measurement sensors and sampling devices. In addi-
tion, it must be possible to integrate closed-loop proc-
ess control (mixing, temperature control, intake and
discharge of the fermentation material, etc.). As re-
gards the handling of quasi-original substrates, it is
also important that minimum cross-section require-
ments are observed so as to minimise the risk of clog-
ging and blockages.

This is, however, opposed by the increasing costs of
transportation, conditioning, storage, metered dis-
pensing and ultimately the disposal of the test mate-
rials in order to ensure the desired hydraulic resi-
dence time in the reactor. There is also the increased
outlay on achieving a thorough mixing of the reactor
contents and on heating. What is found as a compro-
mise in practical service are continuously operating
laboratory and pilot-scale reactors with capacities be-
tween 5 { and 2 m>.

Attention should be paid in test planning to the resi-
dence time behaviour of the preferred thoroughly-
mixed reactor. If the input substrate is changed, it is
only after the expiry of three to five hydraulic resi-
dence times that constant distributions, at some new
level, should again be expected in the reactor (Fig-
ure 11).

A hydraulic residence time of more than 100 days, as
is common in industrial biogas plants that ferment re-
newable raw materials, would be impractical in
nearly all test situations.
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Bild 11. Theoretischer Verlauf des Verweilzeitverhaltens eines
kontinuierlich durchgemischten Reaktors in Abhéangigkeit einer
sprunghaften Anderung der Eingangskonzentration zu der Zeit
t=0

Figure 11. Theoretical curve for residence time behaviour of a
continuously mixed reactor as a function of a rapid change in the
input concentration at time t=0



BEST BeuthStandardsCollection - Stand 2016-11

-78 - VDI 4630

Um bei derartigen Versuchen einen vertretbaren Auf-
wand und eine iiberschaubare Versuchsdauer zu er-
reichen, kann die hydraulische Verweilzeit je nach
Fragestellung z.B. durch Zugabe von Wasser in
Grenzen reduziert werden. Dabei muss allerdings in
Kauf genommen werden, dass sich die vorhandenen
Konzentrationen im System (Substrat, Nihrstoffe
und Spurenelemente) gegeniiber der unverdiinnten
Variante deutlich veréindern. Beim Einsatz von nach-
wachsenden Rohstoffen als Gérsubstrat kann mit hy-
draulischen Verweilzeiten von 30 Tagen gearbeitet
werden.

In Abhingigkeit von den geplanten Testreihen ist da-
mit die notwendige Gesamtversuchszeit abzuschiit-
zen und dafiir die Substratbereitstellung zu sichern.
Wird eine konstante Substratqualitét fiir den gesam-
ten geplanten Zeitraum gefordert, so ist das Substrat
stabilisiert (gekiihlt, unter Luftabschluss oder einge-
froren) einzulagern oder bei wenig veridnderter Zu-
sammensetzung am Anfallort in Intervallen frisch ab-
zufassen.

Bei biologisch leicht abbaubaren Substraten emp-
fiehlt sich ein Einfrieren von Tageschargen bei ca.
—18 °C, die erst kurz vor der Reaktorbeschickung auf-
getaut werden. Je geringer die Substratverfiigbarkeit
und je aufwendiger die erforderliche Konditionie-
rung vor der Vergirung ist, desto kleiner muss das
nutzbare Gérvolumen angesetzt werden. Zum Errei-
chen einer guten Homogenitéit des zu vergédrenden
Rohsubstrats und eines storungsfreien Fermenterbe-
triebs kann das Gérsubstrat in Grenzen vorzerkleinert
werden. Diese Vorzerkleinerung ist in Abhingigkeit
von der Dimension der Versuchsfermenter so zu wéh-
len, dass kein wesentlicher Einfluss auf die Abbau-
barkeit des Substrats erfolgt; dies ist vor allem bei der
Verwendung von lignozellulosehaltigem Material
von besonderer Bedeutung.

Der Versuchsaufbau muss so gestaltet sein, dass ein
Luftsauerstoffeintrag oder ein Biogasaustrag ausge-
schlossen ist. Die gesamte Versuchsanordnung muss
daher vor Versuchsbeginn auf Dichtigkeit iiberpriift
werden; vor allem bei Verwendung von Riihreinrich-
tungen und Schlauchverbindungen ist eine besonders
sorgfiltige Uberpriifung erforderlich.

Problematisch beim kontinuierlich betriebenen Ver-
suchsreaktor ist die Bilanzierung der Biogasausbeute
auf der Basis von Zu- und Ablauf. Da der Ablauf im-
mer anteilig die Zulaufianderungen der letzten drei bis
fiinf Verweilzeiten widerspiegelt, sind belastbare Er-
gebnisse nur zu erwarten, wenn die Zulaufqualitiit
wihrend dieses Zeitraums annihernd konstant bleibt.

AuBlerdem diirfen keine Anreicherungen (in
Schwimm- und Sinkschichten) im Reaktor erfolgen.
Inkohérenzen lassen sich durch eine statistisch abge-
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In order to achieve acceptable costs and reasonable
test durations in such tests, the hydraulic residence
time can be reduced within certain limits, depending
on the purpose of the investigation, e.g. by adding
water. It should be borne in mind, however, that the
concentrations present in the system (substrate, nutri-
ents and trace elements) would change significantly
compared with the undiluted variant. When using re-
newable raw materials as fermentation substrate, it is
possible to work with hydraulic residence times of
30 days.

The total required testing time will depend on the
planned test series, and the substrate needed should
be secured. If a constant quality of substrate is re-
quired for the entire scheduled time, it will need to be
stored in a stabilised form (chilled, with all air ex-
cluded or frozen) or, where the composition is
slightly changed, made up freshly at the place of ori-
gin at regular intervals.

In the case of easily biodegraded substrates, it is ad-
visable to freeze daily batches at ca. —18 °C and thaw
them out just before loading into the reactor. The
lower the availability of the substrate and the greater
the investment of resources in the conditioning it re-
quires before fermentation, the smaller the defined
usable fermentation volume. In order to achieve good
homogeneity of the raw substrate to be fermented and
undisturbed fermenter operation, the fermentation
substrate can, within certain limits, undergo prelimi-
nary size reduction. This size reduction should be so
chosen, as a function of the fermenter’s dimension,
that it does not significantly affect the degradability
of the substrate; this is especially important when us-
ing material that contains lignocellulose.

The test set-up must be designed such that entry of at-
mospheric oxygen or escape of biogas is excluded.
For this reason the complete test apparatus must be
tested for leaks before testing commences. Particu-
larly when pipe fittings or hose connections are used,
an especially careful check should be made.

What is problematic with continuously operating test
reactors is balancing the biogas yield on the basis of
inflows and outflows. Since the outflow always pro-
portionally reflects inflow changes of the last three to
five residence times, usable results can only be ex-
pected when the inflow quality remains more or less
constant during this time period.

In addition, no enrichments (in scum or settled mate-
rial) should occur in the reactor. Incoherences can be
neutralised by means of statistically well-founded av-
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sicherte Mittelung der Ergebnisse iiber verldngerte
Versuchszeitraume ausgleichen.

Da bei biologischen Systemen immer mit gleitenden
Veridnderungen zu rechnen ist, sollten zur Absiche-
rung der Ergebnisse fiir jede Versuchsvariante min-
destens zwei (eventuell auch drei) Wiederholungen
gefahren werden.

9.2 Untersuchungsmethode

Die Untersuchungsmethode hiingt davon ab, ob mit
dem kontinuierlichen Girtest eine prinzipielle Aus-
sage zur Abbaubarkeit und zum Gasertrag eines Gir-
substrats ermittelt werden soll, oder ob prozessspezi-
fische Informationen zu bestimmen sind, die dann
nur fiir das erprobte Verfahren Giiltigkeit haben.

Fiir den kontinuierlichen anaeroben Abbau existieren
derzeit noch keine normierten Testverfahren, wes-
halb im Folgenden bewihrte kontinuierliche Ver-
suchstechniken aus der Forschung als Entschei-
dungshilfe fiir Aufbau und Betrieb solcher Apparatu-
ren vorgestellt und diskutiert werden.

9.2.1 Einfacher kontinuierlicher Géartest

Ein Testsystem fiir kontinuierliche anaerobe Versu-
che besteht aus einem gasdichten und thermostati-
sierten Reaktor mit Zu- und Ablauf, einem Gasent-
nahmestutzen zum Auffangen des gebildeten Bioga-
ses, einem Probenahmestutzen sowie Messeinrich-
tungen zur Uberwachung der Temperatur und im Be-
darfsfall zur Regelung des pH-Werts (Bild 12). Die

Option / option
--------- ®
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eraging of the results over extended testing time peri-
ods.

Since biological systems can always exhibit changes
over time, at least two (or even three, where relevant)
repeats are necessary for every test variant in order to
ensure the reliability of the results.

9.2 Experimental methods

The experimental method applied will depend on
whether a general statement is to be made regarding
degradability and the gas yield of a fermentation sub-
strate on the basis of the continuous fermentation test
or whether process-specific information is to be ob-
tained which will then be used solely for the tried and
tested procedure.

Currently no standardised test procedures exist for
continuous anaerobic degradation. For this reason we
must confine ourselves in what follows to describing
and discussing some tried and tested continuous test-
ing techniques from the research field as decision-
making aids for designing and operating apparatus of
this kind.

9.2.1 Simple continuous fermentation test

A test system for continuous anaerobic tests basically
consists of a gastight and thermostated reactor with
infeed and outlet, a gas offtake connection for collect-
ing the biogas which forms, a sampling connection
and also measurement devices for monitoring the
temperature and if need be for regulating the pH
value (Figure 12). The working volume selected

CH,- und CO,-Bestimmung /
CH, and CO, determination

]
]
1 as o 1\ Substratzugabe/
|| Séure/acid : 7 Entnahme? Gasblirette (oder Gasbeutel) /
| i substrate addition/ gas burette or gas bag
'| Lauge/lye K NN ' removal
: 1 \/ |
_________ | Bi .
o _@ @ | iogas / biogas
avA
—r—
Thermostat /
thermostat \
—t—
I~ Ruhrreaktor 15 ¢/

Bild 12. Prinzipieller Aufbau einer kontinuierlichen/semi-kontinu-
ierlichen Gértesteinheit

stirred-tank reactor 15 ¢

Figure 12. Basic structure of a continuous/semi-continuous fer-
mentation test unit
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GroBe des gewihlten Arbeitsvolumens wird durch
die Inhomogenitit und die Stiickigkeit der Substrate
bestimmt.

Die Zugabe des Girsubstrats kann aufgrund der ein-
gesetzten Partikelgrofe nur im Ausnahmefall durch
Pumpen oder Presskolben erfolgen. Eine zuverlis-
sige Dosierung ist im Labormafstab daher meist nur
durch externe Wiagung und hindische Substratzu-
gabe moglich, die aus arbeitstechnischen Griinden
allgemein nur ein- bis zweimal pro Tag durchgefiihrt
wird. Die Zugabe muss auch an Wochenendtagen er-
folgen. Das Substrat wird iiber ein kopfseitig ange-
ordnetes Tauchrohr zugegeben; eine adiquate Menge
an Girrest wird vorher entnommen oder wird nach
dem Prinzip von kommuniziernden Rohren am Fer-
menter verdrdngt. Falls notwendig, konnen auftre-
tende Druckunterschiede iiber einen mit Biogas ge-
fiillten Gassack, der zeitweise an den Behilter ange-
schlossen wird, ausgeglichen werden. Es ist sicherzu-
stellen, dass das Fiillvolumen des Fermenters kon-
stant bleibt.

Vor der Reaktorbeschickung wird das Gérsubstrat all-
gemein mit einer geringen Menge Girriickstand ver-
mengt, um die Substratzugabe zu erleichtern und eine
schnelle Vermischung mit dem Reaktorinhalt zu er-
reichen. Sofern das Substrat einen hohen biologisch
nicht abbaubaren Feststoffanteil enthilt, muss das
Substrat zur Einhaltung eines konstanten Trocken-
massegehalts im Reaktor vorher mit Wasser oder ab-
getrennter Prozessfliissigkeit verdiinnt werden. Die
bei Verdiinnung mit Wasser erzielten Daten geben
dabei Auskunft tiber das reine Abbau- und Girver-
halten des Substrats. Hingegen werden bei der Riick-
fitlhrung von Girfliissigkeit die durch eine Anreiche-
rung von Nihrstoffen und anderen gelosten Kompo-
nenten moglicherweise verursachten Hemmeffekte
mit erfasst, die fiir das Abbau- und Girverhalten un-
ter Praxisbedingungen bestimmend sein konnen.

Fiir eine ausreichende Vermischung und Entgasung
geniigt allgemein ein Riihren bei niedrigen Drehzah-
len von 30 min™' bis 100 min™". Sofern das Substrat
nicht zur Entmischung neigt, ist ein kurzzeitiges
Riithren von wenigen Minuten pro Stunde ausrei-
chend. In der Regel kann auf eine pH-Regelung ver-
zichtet werden, da sich selbst bei Einsatz von Subst-
raten mit sehr niedrigem pH-Wert ein stabiler Wert
von pH > 7 einstellt, sofern ein ausgewogenes C/N-
Verhiltnis vorliegt und der Prozess nicht biologisch
iiberlastet wird. Die téglich produzierte Gasmenge
wird in einer Gasbiirette oder mittels Gasbeutel auf-
gefangen und anschlieend einer Gasmessstrecke zur
Bestimmung der Hauptbestandteile zugefiihrt
(Bild 13), sofern die Gasmessung nicht in die Ver-
suchsapparatur online integriert ist (Abschnitt 9.2.2,
Bild 15).
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will be determined by the inhomogeneity and the
chunkiness of the substrates.

Due to the particle sizes used, only in exceptional
cases can the fermentation substrate be added by
means of pumps or feed rams. For this reason, relia-
ble metered dispensing at the laboratory scale is usu-
ally only possible when the substrate is weighed ex-
ternally and added by hand, which for practical work-
related reasons can, in general, only be done once or
twice daily (and should also be done at weekends).
Substrate is added via a dip tube located at the head
end; a sufficient quantity of digestate is first removed,
or is expelled from the fermenter according to the
principle of communicating vessels. Where neces-
sary, pressure differentials can be equalised via a bag
filled with biogas, which is connected to the con-
tainer from time to time. It is important to ensure that
the filled volume of the fermenter remains constant.

The fermentation substrate is generally mixed with a
small quantity of digestate before being fed into the
reactor in order to make adding substrate easier and
ensure rapid mixing with the reactor contents. If the
substrate has a high biologically non-degradable sol-
ids content, the substrate will need to be diluted first
with water or extracted process liquid in order to en-
sure the dry matter content in the reactor is kept con-
stant. The data obtained when there is dilution with
water will provide information about the pure degra-
dation and fermentation behaviour of the substrate. In
contrast, when fermentation liquid is fed back in, the
inhibitory effects that may be caused by enrichment
with nutrients and other dissolved components will
also be recorded, and these can be of decisive impor-
tance to degradation and fermentation behaviour on
the industrial scale.

In general stirring at low speeds between 30 min™!

and 100 min~" will suffice to ensure adequate mixing
and degassing. If the substrate does not tend to un-
mix, a short period of stirring of just a few minutes
each hour will be sufficient. As a rule it is possible to
dispense with pH regulation, since a stable pH above
7 will establish itself automatically when substrates
with very low pH values are used, provided there is a
balanced C/N ratio and the process is not biologically
overloaded. The quantity of gas produced each day is
collected in a gas burette or gas bags and then sent to
a gas measurement section to determine the main
components (Figure 13) unless on-line gas meas-
urement is integrated into the test apparatus (Sec-
tion 9.2.2, Figure 15).
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Bild 13. Messstrecke zur Gasqualitdts- und Volumenbestim-
mung

Hierzu ist das Gas zunéchst zu trocknen und mittels
Gaspumpen den Analysatoren fiir Methan, Kohlen-
stoffdioxid und Schwefelwasserstoff zuzufiihren. Zur
Ermittlung des Gasvolumens wird das Gas anschlie-
Bend tiber einen Prizisionsgaszihler abgefiihrt. Hier-
bei sind auch die Gastemperatur und der Luftdruck zu
erfassen, um das Gasvolumen auf Normbedingungen
umrechnen zu kénnen.

Kontinuierliche Gérversuche konnen unterschied-
liche Ziele haben und die Durchfiihrung muss dem
Versuchsziel angepasst werden. Im Folgenden wird
die Anfahrphase zum Versuchsbeginn bis zur Einstel-
lung der Zielparameter eines Versuchs beschrieben.

Zu Versuchsbeginn wird der Fermenter in der Regel
mit einem Inokulum befiillt, der — wenn moglich —
aus einer Praxisbiogasanlage stammt, die bei einer
Raumbelastung, die der Zielraumbelastung gleicht,
betrieben wird und moglichst eine dhnliche Zusam-
mensetzung der zu untersuchenden Substrate auf-
weist. Beim Betreiber der Praxisbiogasanlage sollte
in Erfahrung gebracht werden, ob Zuschlagstoffe
(z.B. Spurenelemente) verwendet werden. Falls ja,
sind sie auch im Versuch einzusetzen. Dieses Inoku-
lum ist schnellstmoglich in den Fermenter einzubrin-
gen und zu temperieren. Der Fermenter sollte mit
Stickstoff gespiilt werden, um anaerobe Verhiltnisse
herzustellen.

Die Fiitterung beginnt nach nicht mehr als ein bis
zwei Tagen Ruhe. Bei hohen Raumbelastungen (gro-
Ber 4) der Praxisbiogasanlage sollte die Startraumbe-
lastung im Versuch ca. 20 % kleiner gewihlt werden;
in allen anderen Fillen kann sofort mit der Raumbe-
lastung der Praxisanlage begonnen werden. Die Fiit-
terung erfolgt dann mit der gewiinschten Substrat-
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Figure 13. Measurement section for determining gas quality and
volume

First, the gas should be dried and then fed via gas
pumps to the analysers for methane, carbon dioxide
and hydrogen sulphide. The gas is then taken off via
a precision gas meter in order to determine the gas
volume. The gas temperature and the air pressure
should also be recorded, in order to be able to convert
the gas volume to standard conditions.

Continuous fermentation tests can have a variety of
objectives, and they should be conducted in accord-
ance with each particular one. Below we describe the
start-up phase from the beginning of a test until the
target parameters have been set.

At the beginning of the test the fermenter is usually
filled with inoculum, which — if possible — comes
from an industrial biogas plant run with a loading rate
per unit volume equal to the target one, and as far as
possible has a similar composition to that of the sub-
strates being investigated. Information should be
sought from the operator of the industrial biogas plant
as to whether additives (e.g. trace elements) are being
used. If so, they should also be used in the test. This
inoculum should be introduced into the fermenter as
quickly as possible and the temperature controlled.
The fermenter should be flushed with nitrogen, in or-
der to create anaerobic conditions.

Feeding starts after no more than a day or two of rest.
Where the loading rate per unit volume at the indus-
trial biogas plant is high (over 4), the starting rate in
the test should be chosen to be ca. 20 % lower; in all
other cases, the test can start immediately with the
loading rate of the industrial plant. Feeding then pro-
ceeds with the chosen substrate mixture at a constant
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mischung bei konstanter Raumbelastung, bis sich
iiber mindestens sechs bis acht Tage konstante Pro-
zessparameter einstellen. Als Parameter zur Bewer-
tung der Prozessstabilitit eignen sich besonders der
FOS/TAC-Wert oder die Konzentration an fliichtigen
organischen Sduren. Wenn iiber zehn Tage konstante
Messwerte vorliegen, kann die Raumbelastung fiir
mindestens 14 Tage um 0,5 Einheiten erhoht werden
(Bild 14). Dies wird so lange wiederholt, bis der
Zielzustand erreicht ist. Bei einem anhaltenden An-
steigen der Sdurenkonzentration oder des FOS/TAC-
Werts sollte die Beschickungsmenge reduziert wer-
den, um eine allzu starke Versduerung zu vermeiden.
Wenn zusétzlich zu der Versdauerung der pH-Wert un-
ter 6,8 oder die Methanproduktion fallen, ist die Be-
schickung einzustellen, bis die Sduren abgebaut sind.
Stehen FOS/TAC oder Konzentration an organischen
Séuren nicht zur Verfiigung, kann der Zustand des bio-
logischen Prozesses iiber eine kontinuierliche Mes-
sung der tidglichen Methanproduktion Py, und Bio-
gaszusammensetzung iiberwacht werden. Es emp-
fiehlt sich, hierbei auch den pH-Wert im Fermenter
zu iiberwachen. Auch hier sind konstante Messwerte
und eine Methankonzentration groer 50 % ein Zei-
chen fiir einen stabilen Betrieb. Langsame Anreiche-
rungen von Sduren konnen auf diesem Wege aller-
dings nicht detektiert werden.

Muss bei der verwendeten Startkultur eine Umstel-
lung des Substrats erfolgen, ist die neue Substratmi-
schung wihrend mindestens einer Verweilzeit kon-
stant zu fiittern.

In den meisten Fillen kann alle 14 Tage eine Erho-
hung der Raumbelastung vorgenommen werden. Soll
die Grenzbelastung des Prozesses ermittelt werden,
wird die Steigerung der Raumbelastung so lange fort-
gefiihrt, bis die spezifische Gasproduktivitit bei Er-
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loading rate, until constant process parameters have
been reached over at least six to eight days. The pa-
rameters especially suitable for evaluating process
stability are the FOS/TAC and the concentration of
volatile organic acids. Once constant measurements
have been obtained over ten days, the loading rate can
be increased by 0,5 units for at least 14 days (Fig-
ure 14). This is repeated until the target status has
been reached. Where there is an ongoing rise in acid
concentration or FOS/TAC, the feed quantity should
be reduced in order to avoid excessive acidification.
If in addition to acidification, the pH value falls be-
low 6,8 or methane production decreases, feeding
should be stopped until the acids have been degraded.
If the FOS/TAC or concentration of organic acids are
not available, the status of the biological process can
be monitored by means of continuous measurement
of the daily methane production Py, and the biogas
composition. It is then advisable also to monitor the
fermenter’s pH value. Here too, constant measure-
ments and a methane concentration above 50 % are a
sign of stable operation. Slow enrichment of acids,
however, cannot be detected in this way.

If the substrate needs to be changed over with the
starting culture being used, the new substrate mixture
should be fed constantly for at least one residence
time.

In most cases, the loading rate can be increased every
14 days. If the maximum loading rate of the process
needs to be found, increasing the loading rate is con-
tinued until the specific gas productivity no longer in-
creases, or even drops, when the loading rate is in-
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Bild 14. Zeitlicher Verlauf eines kontinuierlichen Géarversuchs —
Darstellung des zeitlichen Verlaufs eines Garversuchs zur
Ermittlung der maximal erreichbaren organischen Raumbelas-
tung anhand der gemessenen spezifischen Biogasproduktion

Figure 14. Time plot of a continuous fermentation test — the
progress of a fermentation test to determine the maximum
achievable organic loading rate per unit volume using the meas-
ured specific biogas production
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hohung der Raumbelastung nicht weiter zunimmt
oder sogar abnimmt oder bis der Gehalt an fliichtigen
Fettsduren und der FOS/TAC-Wert irreversibel an-
steigen. Als Stabilititsgrenzwerte wird bei Essig-
sdure eine Konzentration von maximal 3000 mg/{
und bei Propionsdure von maximal 1000 mg/f ange-
geben. Bei Erreichen der Belastungsgrenze ist mit ei-
nem sehr schnellen Anstieg der Sdurekonzentration
zu rechnen.

Solange die Gasproduktivitit mit steigender Raum-
belastung zunimmt und solange kein deutlicher An-
stieg der Fettsdurekonzentration im Garmedium fest-
gestellt wird, ist die Abbaukapazitit des Systems gro-
Ber als die zugefiihrte Fracht, sodass aus den gewon-
nenen Gasertragsdaten der erzielbare Abbaugrad er-
rechnet werden kann. Dabei ist zu beachten, dass sich
die Substrateigenschaften im Reaktor zum Zeitpunkt
der Erhohung der Raumbelastung nicht im stationi-
ren Gleichgewicht befinden, da dieser Zustand erst
nach Ablauf von mindestens drei hydraulischen Ver-
weilzeiten erreicht ist. Die Berechnung des Abbau-
grads iiber eine Massebilanzierung des Zu- und Ab-
laufs ist daher erst bei Erreichen des stationiren Zu-
stands moglich.

Auch fiir die Beprobung des Reaktorablaufs miissen
mindestens drei hydraulische Verweilzeiten abgewar-
tet werden, wodurch sich der Zeitaufwand fiir die
kontinuierlichen Gérversuche unverhéltnismaBig
stark erhoht. Daher wird in der Regel auf eine Be-
rechnung des Abbaugrads iiber die Bilanzierung der
Substratphase verzichtet.

In Abhingigkeit vom Untersuchungsziel werden die
Reaktoren im mesophilen oder thermophilen Tempe-
raturbereich betrieben. Sofern iiberpriift werden soll,
ob der Abbau durch einen Mangel an Néahrstoffen
oder Spurenelementen limitiert wird, kann zusétzlich
eine Spurenelement-/Nihrstofflosung kontinuierlich
zudosiert werden. Auch die Wirkung anderer Pro-
zesshilfsstoffe (z.B. Enzyme) kann mit diesem Sys-
tem getestet werden.

9.2.2 Komplexer kontinuierlicher Gartest

Das VerfahrensflieBbild eines komplexen anaeroben
Girtests in Bild 15 zeigt exemplarisch die ver-
suchstechnischen Moglichkeiten zur experimentellen
Untersuchung auch komplizierter prozesstechnischer
Zusammenhinge. Dargestellt ist der Versuchsaufbau
fiir die Untersuchungen eines Zweiphasenprozesses
mit getrennter Hydrolyse und Methanisierung. Dazu
wird das Substrat zuerst in der Hydrolysestufe unter
definierten Prozessbedingungen mikrobiell verfliis-
sigt und versduert. Dieses Hydrolysat wird dann der
Methanisierungsstufe als eigentlichem Methanbil-
dungsprozess zugefiihrt. Diese Prozessfithrung ist
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creased, or until the volatile fatty acids content or the
FOS/TAC rise irreversibly. A maximum concentra-
tion of 3000 mg/f is quoted as the stability limit for
acetic acid, and 1000 mg/f for propionic acid. A very
rapid rise in acid concentration should be expected
when the loading limit is reached.

As long as gas productivity increases with increasing
loading rate per unit volume, and as long as no signif-
icant rise in fatty acid concentration in the fermenta-
tion medium has been detected, the system’s degrada-
tion capacity will exceed the supplied feed and it will
be possible to calculate the achievable level of degra-
dation from the obtained gas yield data. It should be
borne in mind that the substrate properties in the re-
actor at the time the loading rate was increased are
not in steady-state equilibrium since this state is
reached only once at least three hydraulic residence
times have elapsed. Calculating the level of degrada-
tion by balancing the input and output masses, there-
fore, is possible only once the steady state has been
reached.

Also, before sampling activity in the reactor, it is nec-
essary to wait at least three hydraulic residence times;
this means a disproportionately marked increase in
the time required for continuous fermentation tests.
Accordingly the degree of degradation is not usually
calculated by means of balancing of the substrate
phase.

Depending on the purpose of testing, the reactors are
run either in the mesophilic or in the thermophilic
temperature range. If a check is to be made to see
whether degradation is being limited by a lack of nu-
trients or trace elements, a solution of trace elements
or nutrients can also added on a continuous basis.
Also the effect of other process aids (e.g. enzymes)
can be tested with this system.

9.2.2 Complex continuous fermentation test

The process flow chart of a complex anaerobic fer-
mentation test in Figure 15 shows by way of exam-
ple the test possibilities available for experimental in-
vestigation of contexts which are complex from the
process-engineering point of view. The diagram
shows a test set-up for investigating a two-phase
process with separate hydrolysis and methanation.
The substrate is first microbially liquefied and acidi-
fied in the hydrolysis stage under defined process
conditions. This hydrolysate is passed on to the meth-
anation stage as the actual methane formation proc-
ess. This type of process control is problem-specific
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problemspezifisch und nicht zwingend. Bei einer
Substratdosierung direkt in den Methanisierungsre-
aktor wird dieser als Mischgidrung mit simultaner Hy-
drolyse und Methanisierung betrieben.

Der Substratdurchlauf ist automatisiert, ebenso die
Temperierung der Girstufe. Online gemessen werden
Temperaturen und pH-Werte sowie Gasmenge und
-zusammensetzung (CH,, CO,; weitere Komponen-
ten sind moglich wie H,S, NH;, O,, N,, CO, H,).

Mit labortechnischen Mitteln ist das Versuchsmate-
rial so aufzubereiten, dass es in der verfiigbaren Ver-
suchsanlage einsetzbar ist. Rohzustand, Aufberei-
tung und Girsuspension sind zu dokumentieren, um
die spiteren Ergebnisse beziiglich ihrer Praxisrele-
vanz bewerten zu kdnnen.

Die Beschickung des Reaktors bzw. die Entnahme
aus dem Reaktor erfolgt in der Regel in Intervallen
(quasikontinuierlich), da bei den geringen Absolut-
mengen eine kontinuierliche Forderung kaum reali-
sierbar ist. Wihrend bei einfachen Versuchsanlagen
die Dosierung meist von Hand (Abschnitt 9.2.1) ein-
oder mehrmals tagsiiber erfolgt, haben komfortablere
Anlagen eine Automatikdosierung mit frei program-
mierbaren Dosierintervallen.

Auch kontinuierliche Messungen in der Gasphase
sind wegen der geringen anfallenden Gasmengen mit
handelsiiblichen Gasanalysatoren nur schwer mog-
lich. Hier kann man sich helfen, indem eine grofere
Gasmenge iiber den Reaktorkopf im Kreislauf gefor-
dert wird. In diesem Gasstrom arbeiten dann die De-
tektoren. Dieser Gasstrom muss jedoch kontinuier-
lich gekiihlt werden (z.B. Peltier-Gaskiihler), um
Feuchtigkeit auszukondensieren und fiir die Messung
ein trockenes Gas bereitzustellen. Das Kondensat
kann in den Reaktor zuriickgefiihrt werden oder die
entfernte Wassermenge muss in der Massenbilanz be-
riicksichtigt werden. Alternativ kdnnen hier auch se-
mikontinuierliche Messungen durchgefiihrt werden,
wenn das gebildete Gas in Zwischenspeichern (z.B.
Gassdcken) gesammelt wird.

Wihrend physikalische Messgroen alternativ an der
Versuchsanlage oder aus gezogenen Proben im Labor
gemessen werden konnen, ist die chemische und
chromatografische Messung in der Regel an die Pro-
benauswertung im Labor gebunden. Je nach Ver-
suchsziel kann eine Vielzahl von Einzelanalysen er-
forderlich werden.

» geritetechnisch online oder offline ermittelbare
MessgrofBen:
— Fiillstinde, Temperaturen, pH-Werte, Dosier-
mengen und Mischzeiten sowie momentane
und kumulative Gasmengen
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and not mandatory. When substrate is dispensed di-
rectly into the methanation reactor, it will be operated
as a mixed fermenter with simultaneous hydrolysis
and methanation.

Passage of the substrate is automated, as is tempera-
ture control of the fermentation stage. Temperatures
and pH values are measured on-line as are gas quan-
tity and composition (CH,, CO,; further components
are possible such as H,S, NH;, O,, N,, CO, H,).

The test material should be prepared using laboratory
equipment such that it can be used in the test installa-
tion which is available. Raw state, preparation and
fermentation suspension must be documented to per-
mit evaluation of subsequent results with regard to
their practical relevance.

The reactor is usually loaded and unloaded at inter-
vals (quasi-continuously), since continuous passage
through the reactor is hardly feasible with the small
absolute quantities involved. Whereas simple test
installations are usually loaded manually (see Sec-
tion 9.2.1) once or several times a day, installations
which are easier to run are equipped with automatic
dispensers with programmable dosing intervals.

Continuous measurements in the gas phase are also
very difficult to implement in practice with proprie-
tary gas analysis units, due to the small gas quantities
involved. One remedy is to put a larger quantity of
gas into circulation via the reactor head. The detec-
tors will work within this gas flow; it will, however,
need to be cooled continuously (e.g. with a Peltier
gas cooler) to condense out moisture and to make a
dry gas available for measurement. The condensate
can be returned to the reactor or the amount of the wa-
ter removed must be taken into account in the mass
blance. Alternatively, here too it is possible to con-
duct semi-continuous measurements, when the
formed gas is collected in intermediate containers

(e.g. bags).

While physical measured variables can be measured
either in the test installation or from samples in the
laboratory, chemical and chromatographic measure-
ment usually has to be carried out by evaluating sam-
ples in the laboratory. Depending on the test’s objec-
tive, a large number of individual analyses may be re-
quired:

* measured variables which can be obtained via in-
struments online or offline:
— fill levels, temperatures, pH values, metered
quantities and mixing times as well as instanta-
neous and cumulative gas quantities
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— kontinuierliche Messung der Gasmenge und
-zusammensetzung (CH,, CO,)

— chromatografische Onlinemessungen des Spek-
trums organischer Siduren oder von Spurengas-
komponenten sowie der Einsatz von Fliissig-
phasen-Elementaranalysatoren und CSB-,
TOC-, KN-Titrationsautomaten

Probenanalytik im Labor:

(Hier ist das gesamte analytische Spektrum der
Wasserchemie einsetzbar, wobei die hohen Fest-
stoffgehalte der Girproben Modifikationen der
Standardanalysenvorschriften erfordern.)

— Trockenriickstand (7R) und Gliihverlust (GV)
einer Probe stellen das Minimum der analyti-
schen Probenbeschreibung dar; zusétzlich kon-
nen — je nach Substrat und Versuchsziel — wei-
tere zu analysierende Grofen hinzukommen.

— fotometrisch messbare Stoffkonzentrationen
unter Einsatz konfektionierter Test-Kits (CSB,
KN, NH,-N und weitere Stoffe)

Durch hohen partikulidren Feststoffanteil und
Eigenfirbung der Probe konnen aber Messab-
weichungen auftreten.

— Organische Sduren werden als Summe wasser-
dampftliichtiger Sduren aus der Probe iiberdes-
tilliert oder sind als aussagekriftigeres chroma-
tografisches Sdurespektrum ermittelbar.

— Schwermetallgehalte werden mittels Atomab-
sorptionsspektrometrie (AAS) oder Massen-
spektrometrie mit induktiv  gekoppeltem
Plasma (ICP-MS) oder optischer Emissions-
spektrometrie (ICP-OES) bestimmt.

Mikrobiologische Untersuchungen koénnen nur in
darauf spezialisierten Labors erfolgen. Die Er-
mittlung biokinetischer Konstanten wie Wachs-
tumsraten, Ausbeutekoeffizienten, Hemmkonstan-
ten nach den gingigen Modellbeziehungen der
Mikrobiologie ist fiir anaerob behandelte Orga-
nikschlimme problematisch, da die analytische
Differenzierung der organischen Trockenmasse in
Substratanteil und Bakterienbiomasse nur unvoll-
kommen moglich ist.

Verdaulichkeitsanalysen

Die Klassifizierung der feststoffreichen Gérsubst-
rate analog der Weender- oder Van-Soest-Analyse
erfordert darauf spezialisierte Labors. Rohfaser-,
Rohprotein- und Fettbestimmungen nach Standard-
analytik konnen Anhaltswerte zu Verwertbarkeit
und energetischem Potenzial liefern.

elementaranalytische Untersuchungen

Massenanteile C, H, O, N, S, P des organischen
Anteils eines Substrats zur Aufstellung der Brut-
tosummenformel sind ermittelbar. Daraus lassen
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— continuous measurement of the gas quantity
and composition (CH,, CO,)

— chromatographic on-line measurements of the
spectrum of organic acids or of trace-gas com-
ponents as well as the use of liquid-phase ele-
mental analysers and CSB, TOC, KN automatic
titrators

sample analysis in the laboratory:

(The entire analytic spectrum of hydrochemistry

can be used here although the high solids contents

of the fermentation samples mean that revision of
the standard analysis regulations will be neces-
sary.)

— Dry residue (7R) and ignition loss (GV) in a
sample are the minimum level of analytic sam-
ple description; in addition, depending on the
substrate and the objective of the test, other var-
iables may also need to be analysed.

— photometrically measurable substance concen-
trations with the use of prepared test kits (CSB,
KN, NH4 N, and other substances)

Measuring variations may occur due to a high
particular solids content and the inherent color-
ation of the sample.

— Organic acids are overdistilled as the total of
steam-volatile acids from the sample or can be
determined as a chromatographic acids spec-
trum with a higher informational content.

— Heavy-metal contents are determined by means
of atomic absorption spectrometry (AAS), or
mass spectrometry with inductively coupled
plasma (ICP-MS) or optical emission spectro-
metry (ICP-OES).

Microbiological investigations can only be carried
out in specialist laboratories. Determining bioki-
netic constants such as growth rates, yield coeffi-
cients and inhibition constants on the basis of cur-
rently modelled relationships in microbiology is
problematic in the case of anaerobically treated
organic sludge, since analytical differentiation of
the organic dry mass in the substrate fraction and
the bacterial biomass is possible only to a limited
extent.

digestibility analysis

Classification of fermentation substrates with a
high solids content similar to Weender or van
Soest analysis requires specialist laboratories. De-
termining raw fibre, raw protein and fat content by
standard analytical methods can provide guideline
values as regards utilisation and energy potential.

elemental-analytical investigations

Elemental-analytical investigations into the titri-
metric proportions of C, H, O, N, S and P in the
organic part of a substrate can be carried out in or-
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sich iiber die Stochiometriebeziehungen die maxi-
male Biogasausbeute und -zusammensetzung
(Buswell-Formel) und der theoretisch notwendige
Oxidationssauerstoff (CSB) gewinnen. Damit sind
die experimentell ermittelten Girparameter verifi-
zierbar. Die elementaranalytischen Untersuchun-
gen erfordern dafiir ausgeriistete Labors.

* Umweltschadstoffe
BTEX-, AOX-Verbindungen und weitere Schad-
stoffkomponenten werden mit spezieller gaschro-
matografischer Spurenanalytik untersucht. We-
gen des hohen Messaufwands und der umstritte-
nen Aussagekraft der Ergebnisse gehort ihre Er-
mittlung nicht zum Standardanalysenprogramm
eines Gérversuchs.

9.3 Versuchsauswertung

Das produzierte Biogasvolumen und die Biogaszu-
sammensetzung sind in der Regel genauer und ein-
facher zu bestimmen als der Restgehalt des Substrats
im Gérrest. Deshalb wird empfohlen, den Substratab-
bau auf der Grundlage der Biogasproduktion und der
zugefithrten Substratmenge zu ermitteln. Folgende
Bilanzierungsmethoden sind hierfiir geeignet:

¢ Kohlenstoffbilanz
e (CSB-Bilanz
e oTM-Bilanz
¢ Frischmassebilanz

Fiir diese Methoden sind neben der Analyse des Sub-
strats und der Bestimmung seiner zugefiihrten Masse
nur die tiglichen Messungen des Gasertrags und der
Gaszusammensetzung durchzufithren. Das gemes-
sene Gasvolumen muss dann auf Normbedingungen
(273 K, 1013 hPa) trockenen Gases umgerechnet
werden. Da sich in der Praxis oft zeitliche Verschie-
bungen des Beschickungszeitpunkts ergeben, muss
bei der Berechnung der tiglichen Gasproduktion ent-
weder unter Beriicksichtigung der iiber den Tagesver-
lauf abnehmenden Gasbildungsrate rechnerisch auf
24 h abgeglichen werden, oder es diirfen nur Mittel-
werte liber mehrere Tage (mindestens sieben) ver-
wendet werden.

In einer Kohlenstoffbilanz wird aus der Anzahl der
Mole an CH, und CO, im gebildeten Biogas und un-
ter Beriicksichtigung der Tatsache, dass Substrat zur
Neubildung von Bakterienmasse verwendet wird (Ta-
belle 9), in erster Niherung der Abbau des TOC des
zugefiihrten Substrats berechnet. Will man den TOC-
Abbau genauer ermitteln, ist zusétzlich die Zunahme
des anorganischen Kohlenstoffs (TIC) im Gérrest
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der to set up the empirical formula. From this we
can obtain, via the stoichiometric relationships,
the maximum biogas yield and composition
(Buswell’s formula) and the oxidation oxygen
theoretically required (CSB). This means that the
fermentation parameters determined experimen-
tally can be verified. Elemental-analytical investi-
gations require laboratories which are equipped
for this.

* environmental pollutants

BTEX and AOX compounds and other polluting
components are investigated using special gas-
chromatographic trace analysis. Due to the high
cost of measurement and the disputed informa-
tiveness of the results, their measurement does not
form part of the standard analytical programme of
a fermentation test.

9.3 Interpretation of test results

The produced volume of biogas and the biogas com-
position can usually be determined more precisely
and simply than the final content of substrate in the
digestate. It is recommended, therefore, that substrate
degradation be determined on the basis of biogas pro-
duction and the quantity of substrate which was put
in. The following balancing methods are suitable for
this purpose:

 carbon balance

* CSB balance

e 0TM balance

» fresh mass balance

For these methods, in addition to analysis of the sub-
strate and determining its input mass, it is necessary
only to make daily measurements of the gas yield and
the gas composition. The measured gas volume needs
to be converted to standard conditions (273 K,
1013 hPa) for a dry gas. In practice, often the loading
time is not maintained consistently from one occa-
sion to the next. This needs to be either compensated
for mathematically over 24 hour-periods when calcu-
lating the daily gas production, taking into account
the gas formation rate which decreases over the
course of a day; or alternatively, only mean values
calculated over several days (at least seven) may be
used.

In carbon balancing, the degradation of the TOC of
the input substrate is calculated as a first approxima-
tion from the number of moles of CH, and CO,
present in the biogas which has formed, taking into
consideration the fact that substrate is used for fresh
creation of bacterial mass (Table 9). If the TOC deg-
radation is to be determined more precisely, the in-
crease in the inorganic carbon (TIC) in the digestate
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(gelostes CO, und Carbonate) zu beriicksichtigen, die
ebenfalls auf den TOC-Abbau des Substrats zuriick-
zufiihren ist.

Tabelle 9. Ausbeutekoeffizienten Yyg anaerober
Mikroorganismen
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(dissolved CO, and carbonates) will also have to be
included as this also results from the degradation of
the TOC of the substrate.

Table 9. Yield coefficients of anaerobic microorga-
nisms

Mikro- Substrat Ausbeute- Micro- Substrate Yield
organismen koeffizeitn Yyg organisms coefficients Yyg
in % in %
(g TM/gSubstrat) (g TM/g substrate)
Fermentative Glukose 14,7 % fermentative glucose (ethanolic 14,7 %
(ethanolische Géarung) fermentation)
Glukose 43%x1,0% glucose (mixed 43%x1,0%
(gemischte Garung) fermentation)
Glycerol 4,3% glycerol (mixed 4,3%
(gemischte Garung) fermentation)
Acetogene Propionsaure 3,5% acetogenic propionic acid 3,5%
Methanogene | Essigsaure 29%+1,4% methanogenic | acetic acid 29%*+1,4%
Methanol 123%+1,8% methanol 12,3% +1,8%
Ameisensaure 3,1%+0,4% formic acid 31%+0,4%
CO, + 4H, 2,7%£1,7% CO, + 4H, 27%+1,7%

Die Biomasseausbeute hingt von der ATP-Ausbeute
des Energiestoffwechsels ab. Je mehr ATP pro mol
umgesetztes Substrat gebildet werden kann, desto
mehr Biomasse wird gebildet. Fiir den ungehemmten
Biogasprozess kann ein Ausbeutekoeffizient von 5 %
fiir den fermentativen Schritt und 3 % fiir den metha-
nogenen Schritt angenommen werden. Da die Stoff-
wechselendprodukte der fermentativen Mikroorga-
nismen die Edukte der methanogenen Mikroorganis-
men sind, erhoht sich die Biomasseausbeute des Ge-
samtprozesses. Vernachlédssigt man die Bildung von
hoheren Girséduren, die durch acetogene Mikroorga-
nismen unter erneutem Biomassezuwuchs abgebaut
werden miissten, ergibt sich eine Biomasseausbeute
fir den Gesamtprozess von rund 8 % nach Glei-
chung (15):

The biomass yield depends on the ATP yield of the
energetic metabolism. The more ATP can be formed
per mole of converted substrate, the more biomass is
formed. For the uninhibited biogas process, a yield
coefficient of 5 % can be assumed for the fermenta-
tive stage and 3 % for the methanogenic stage. Since
the metabolic products of the fermentative microor-
ganisms are the reagents of the methanogenic ones,
the biomass yield of the overall process is increased.
If we neglect the formation of higher fermentation ac-
ids, which need to be degraded by acetogenic micro-
organisms with new biomass increase, the biomass
yield of the overall process is ca. 8 % according to
Equation (15):

Yys = Yxsp+ (1~ Yysp) - Yxsn =5 %+ (100% 5 %) - 3% =~ 8% (15)

Dabei ist

Yyg  substratbezogener Ausbeutekoeffizient fiir
die Biomasse x in kg TM/kggq pirat

Yysp Ausbeutekoeffizient fiir die fermentativen
Mikroorganismen

Yysm Ausbeutekoeffizient fiir die methanogenen
Mikroorganismen

Die Kohlenstoff-Bilanz hat den Vorteil, dass ihr me-
thodischer Ansatz Aussagen iiber den Anteil des Sub-
strats zuldsst, der vollstindig abgebaut wird — und
dies uneingeschrinkt von der Art des Substrats mit
der gleichen Genauigkeit. Ferner ist keine Analyse
des Biogases auf seine Bestandteile notwendig, so-
fern durch die Art des zugefiihrten Substrats sicher-

where

Yyg  substrate-based yield coefficient for the bio-
mass Xx, in kg TM/kgSubstrate

Yysp yield coefficient for the fermentative micro-
organisms

Yysm Yyield coefficient for the methanogenic micro-
organisms

The advantage offered by the carbon balance is that
its methodical approach means that information is
obtained about the proportion of the substrate which
is completely degraded and this at the same level of
accuracy, not limited by the kind of substrate. Fur-
thermore, analysis to identify the components of the
biogas is not necessary, provided it has been ensured,
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gestellt ist, dass das gebildete Biogas weitgehend nur
aus CH,, CO, und Wasserdampf zusammengesetzt
ist. Von Nachteil ist der hohe Analysenaufwand und
die entsprechenden Anforderungen an die Qualifika-
tion des Laborpersonals, insbesondere wenn aus
Griinden der Genauigkeit die Anderung des TIC (ge-
samter inorganischer Kohlenstoff) im Girrest zu be-
stimmen ist, oder wenn inhomogene Feststoffe ver-
goren werden.

Die CSB-Bilanz ist eine Art Bilanz der stofflich ge-
bundenen Energie. Aus der tiglichen Messung des
Gasertrags und der Gaszusammensetzung kann un-
mittelbar die Methanausbeute (CH/Kgg,pgirar ) SOWiE
die Methanproduktivitit (CH,/(Arbeitsvolumen-d))
ermittelt werden. Ferner muss die CSB-Fracht des
eingesetzten Gérsubstrats bekannt sein. Fiir die Me-
thanoxidation gilt Gleichung (16):

CH, + 20, — CO, + 2H,0 (16)

Fiir die Oxidation von 1 mol CH, werden 2 mol O,
(das heilit 64 g Sauerstoff) gebraucht. Wird der fiir
ein 1 mol CH, benétigte Oxidationssauerstoff als the-
oretisch ermittelbarer CSB definiert, bedeutet dies,
dass 1 mol CH, einem CSB von 64 g entspricht. Un-
ter Beriicksichtigung des Molvolumens von 22,4 {/
mol folgt Gleichung (17):
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due to the type of substrate which is input, that the
biogas formed is predominantly composed of solely
CH,, CO,, and water vapour. One disadvantage is the
high cost of analysis and the corresponding require-
ments relating to the qualifications of the laboratory
personnel, particularly if, for reasons of accuracy, the
change in the TIC (total inorganic carbon) in the di-
gestate is to be determined or when inhomogeneous
solids are fermented.

The CSB balance is a kind of balance-sheet of the en-
ergy bound to the various substances. The specific
methane yield (CHy/Kgpsirate,inpur) @d also the spe-
cific methane productivity (CH,/(working volume-d))
can be obtained directly from daily measurement of
the gas yield and of the gas composition. In addition,
the CSB content of the fermentation substrate must
be known. Equation (16) describes the methane oxi-
dation:

CH, + 20, — CO, + 2H,0 (16)

2 moles of O, (i.e. 64 g of oxygen) are required for
the oxidation of 1 mole of CH,. If the oxidation oxy-
gen required for one mole of CH, is defined as theo-
retically determinable chemical oxygen demand
(CSB), this means that 1 mole of CH, corresponds to
a CSB of 64 g. Taking into account the molar volume
of 22,4 f\/mole, it follows Equation (17):

22400 mfy, CH,/64 gCSB = 350 mfy CH,/gCSB (17)

Der CO,-Anteil des Biogases ist dabei fiir eine CSB-
Bilanz nicht relevant, da CO, ausschlieBlich aus be-
reits oxidiertem Kohlenstoff besteht. Ein entsprechen-
der Vergleich der Stochiometrie oxidierter organi-
scher Verbindungen (Gleichung (18)) mit der anaero-
ben Umsatzbilanz nach Buswell (siehe Gleichung (1))
bestitigt das Ergebnis.

CH,ON,+(2-a+bl2—c-3/2-d)

Fiir Glucose C¢H,,04 = 180 g/mol als einfache orga-
nische Verbindung ergibt sich der CSB (Oxidations-
sauerstoff) zu 1,067 gO,/goTM. Anaerob umgesetzt
ergeben sich 3 mol CH, und 3 mol CO,. Dies fiihrt zu
einem Gasertrag von 0,747 {\/g umgesetzte Kohlen-
hydrate mit 50 % Volumenanteil Methan.

Andererseits errechnet sich iiber den CSB der Verbin-
dung, das Methanédquivalent je umgesetzte CSB-
Einheit und den Methananteil im Gas ebenfalls
(1,067 - 0,35)/0,5 = 0,747 [y Biogas je g umgesetzte
organische Substanz. Damit bestitigt sich die CSB-
Relevanz der Methanbildung.

Die CSB-Bilanz ist vor allem im Bereich der anaero-
ben Abwasserreinigung ein weit verbreiteter Sum-
menparameter zur Bewertung der Reinigungsleis-
tung. Sie hat den Vorteil, dass sowohl die Loslichkeit

The CO, fraction in the biogas is not significant here
for a CSB balance, since CO, consists solely of al-
ready oxidised carbon. A corresponding comparison
of the stoichiometry of oxidised organic compounds
(Equation (18)) with the anaerobic conversion ba-
lance as per Buswell (see Equation (1)) confirms the
result.

-0 —a-CO,y+(b-3-d)J2H,0 +d - NH,4 (18)

For glucose C¢H,,04 = 180 g/mole as a simple orga-
nic compound, the CSB (oxidation oxygen) comes
out at 1,067 gO,/goTM. Anaerobically converted,
this yields 3 moles of CH, and 3 moles of CO,. This
results in a gas yield of 0,747 {\/g of converted car-
bohydrates with a 50 % methane fraction by volume.

On the other hand, the methane equivalent per con-
verted CSB unit and the proportion of methane in the
gas are also calculated via the CSB of the compound
as (1,067 - 0,35)/0,5 = 0,747 £y biogas/g of converted
organic substance. This confirms the relevance of the
CSB in methane formation.

The CSB balance is a widespread empirical parame-
ter, particularly in the field of anaerobic wastewater
treatment, for assessing cleaning performance. It has
the advantage that neither the solubility of the CO,
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des gebildeten CO, im Giérrest als auch Dichtig-
keitsanforderungen der Versuchsapparatur beziiglich
CO, keinen Einfluss auf die Genauigkeit der Aussage
haben. Von Nachteil ist, dass sie keine Aussagen be-
ziiglich der Abbaubarkeit des zugefiihrten Substrats
liefert und bei der Vergédrung von inhomogenen Fest-
stoffen der Analysenaufwand gro8 ist.

Neben der iiblichen Anwendung der CSB-Bilanz im
Bereich der anaeroben Abwasserbehandlung ist der
Parameter CSB insbesondere fiir eine Einschitzung
des Oxidationspotenzials gegebenenfalls problemati-
scher Substrate geeignet (z.B. Miill, Co-Fermente),
die auf kommunalen Klédranlagen eingesetzt werden
sollen. Wichtig ist dabei ein moglichst weitgehender
Aufschluss der Feststoffe (das heilit eine entspre-
chende Probenaufbereitung; siche Abschnitt 5).

Dabis zu 10 % der umgesetzten CSB-Fracht zur Neu-
bildung von Biomasse verbraucht werden, werden
unter Praxisbedingungen bei einem vollstindigen
Abbau von 1 gCSB etwa 320 mfy, Methangas gebil-
det. Damit kann gem#8 Gleichung (19) der Abbau-
grad 77 berechnet werden (1 gCSB entspricht 350 mfy

CH,und 1 gCSB 0.y entspricht ca. 320 mfy CHy).

‘/‘ - X,
n = BG " *CH, (19)
320 —-——EN m CSB
g " MSubstrat Substrat

Dabei ist

n Abbaugrad

Vag Biogasvolumen in mfy/d
XcH, Methanvolumenanteil in %

Meupsrat  SUbstratzugabe in g/d
CSBgpsirat Substrat-CSB in g/g

Der Abbaugrad kann auch iiber eine Bilanzierung der
Massen (Frischmasse oder oTM) ermittelt werden.
Fiir eine geschlossene Bilanz miissen die Massen der
In- und Outputstrome bekannt sein (Gleichung (20)):

Mein = Myys + myg (20)

Dabei ist

mg;, Masse Inputmaterial in kg
m,,, Masse Outputmaterial in kg

mpg Masse gebildetes Biogas in kg

Der Abbaugrad ist dann entsprechend das Verhéltnis
von Output zu Input der bilanzierten Substanz. Die
Bilanzierung der Gesamtmasse ist bei wasserreichen
Substraten fiir die Betrachtung der Effizienz des Pro-
zesses von untergeordneter Bedeutung; dies ist von
Bedeutung, wenn Gérrestmengen zur Lagerung, Aus-
bringung oder Entsorgung zu berechnen sind. Im
Prinzip kann die Berechnung aber, wie im Folgenden
fiir die oTM beschrieben, auch fiir die Frischmasse
erfolgen.
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formed in the digestate nor test apparatus require-
ments regarding freedom from CO, leaks have an in-
fluence on the precision of the conclusion. It is a
drawback that it provides no information regarding
the degradability of the input substrate and in the case
of fermentation of inhomogeneous solids the cost of
analysis is high.

In addition to the usual application of the CSB bal-
ance in the field of anaerobic wastewater treatment,
the parameter CSB is suitable in particular for esti-
mating the oxidation potential of any problematic
substrates (e.g. waste, co-fermented materials) that
are to be used at municipal sewage treatment works.
It is important to ensure that the pulping of the solids
is as thorough as possible (i.e. appropriate sample
preparation; see Section 5).

Since up to 10 % of the converted CSB load are used
to form new biomass, ca. 320 mfy of methane gas are
formed under industrial conditions during complete
degradation of 1 gCSB. This allows the degree of
degradation 77 to be calculated from Equation (19)
(1 gCSB corresponds to 350 mfy, CH, and
1 g CSBegradeq cOIresponds to ca. 320 mfy CHy).

‘/‘ - X,
n = BG " *CH, (19)
320 —-——EN m CSB
g " MSubstrat Substrat

where

n degree of degradation

Vag volume of biogas, in mfy/d
XcH, methane volume fraction, in %

Meupswat  SUbstrate addition, in g/d
CSBgpsirat Substrate CSB, in g/g

The degree of degradation can also be obtained by
balancing the masses (fresh mass or 0TM). For a
closed balance, the masses of the input and output
streams must be known (Equation (20)).

Mein = Myys + myg (20)

where

mg;, mass of input material, in kg
m,,, mass of output material, in kg

myg mass of formed biogas, in kg

The degree of degradation is then the ratio of output
to input of the balanced substance. In the case of wa-
ter-rich substrates, balancing the total mass is of less
importance as far as process efficiency is concerned;
it becomes important where it is necessary to calcu-
late digestate quantities for storage, output or dis-
posal. In principle, however, the calculation can also
be carried out for the fresh mass as described below
for the oTM.
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Fiir die Bewertung der Effizienz des Prozesses wird
die Bilanzierung einer Stoffgruppe herangezogen, fiir
die die Umwandlungsprozesse relevant sind. Dies ist
neben den genannten Moglichkeiten TOC und CSB
die oTM-Bilanzierung. Fiir die oTM stellt sich dann
die Massenbilanz nach Gleichung (21) wie folgt dar:

Mein OTMein = Mgy

Dabei ist

Megiy Masse Inputmaterial in kg

oTM,,, oTM-Gehalt Inputmaterial in kg/kg

My Masse Outputmaterial in kg

oTM,,, oTM-Gehalt Outputmaterial in kg/kg

Mpg Masse gebildetes Biogas in kg

Whyd Anteil der Biogasmasse, die aus dem Was-

ser der Hydrolyse stammt

Fiir eine Bilanzierung miissen der organische Tro-
ckenmassegehalt des zugefiihrten Substrats und des
Girrests sowie die zu- und abgefiihrten Massen (ein-
schlieBlich der gebildeten Biogasmasse) gemessen
werden.

Hier ergeben sich geringe Ungenauigkeiten, da nicht
beriicksichtigt wird, dass Kohlenstoffdioxid im Gér-
medium gelost wird, und dass durch Abbauprozesse
anorganische Salze gebildet werden konnen, die die
oTM-Bestimmung verfilschen konnen. Bei der Be-
stimmung des oTM-Gehalts muss der Wert um die
fliichtigen Bestandteile korrigiert werden.

Vor allem bei groB3technischen Prozessen ist eine ex-
akte Bestimmung von gebildeten Gasmengen und
Girrestmengen oft nicht verfiigbar. Damit ist eine ge-
schlossene Bilanzierung in der Mehrzahl der Fille
nicht moglich.

Fiir diese Fille werden die folgenden Varianten zur
Berechnung von Abbaugraden vorgeschlagen.

Falls die Masse an Girrest nicht als Messwert verfiig-
bar ist, kann diese

a) iiber die Zunahme des Aschegehalts im Gérrest
gegeniiber dem Substrat [24] oder

b) durch Abzug der gebildeten Biogasmasse vom In-
put

berechnet werden.

Aufgrund unvermeidbarer Inhomogenititen des Re-
aktorinhalts und der hiufig langfaserigen Struktur
von schlecht abbaubaren Komponenten ist eine re-
priasentative Probe zur Bestimmung des oTM not-
wendig, sodass Variante a nur mit einer ausreichen-
den Anzahl von reprisentativen Proben und unter der
Voraussetzung von stationdren Bedingungen und ho-
hen Abbaugraden der oTM durchgefiihrt werden
kann. Auf der Basis des errechneten Masseverlusts
kann auch die gebildete Biogasmenge abgeschitzt
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Evaluation of process efficiency is based on the sub-
stance group for which the conversion processes are
relevant. In addition to the named possibilities, TOC
und CSB, this involves 0TM balancing. For the oTM,
the mass balance is then calculated from Equa-
tion (21) as follows:

-oTM \, —myg - (l—whyd) 2n
where
Megiy mass input material, in kg
oTM,,, oTM content input material, in kg/kg
My mass output material, in kg
oTM,,, oTM content output material, in kg/kg
My mass of formed biogas, in kg
Whyd fraction of biogas mass originating from the

hydrolysis water

Balancing requires measurement of the organic dry
mass content of the input substrate and of the diges-
tate, and of the input and output masses (including of
the formed biogas).

This procedure involves minor errors, since it ignores
the fact that carbon dioxide is dissolved in the fer-
mentation medium, and that degradation processes
can produce inorganic salts that could falsify the
0oTM values. When determining oTM contents, a cor-
rection should be made for the volatile components.

In industrial-scale processes in particular, often exact
values of the formed gas quantities and digestate
quantities are not available. In the majority of cases,
therefore, closed balancing is not possible.

The following variants are proposed for calculating
degrees of degradation in such cases.

If the mass of digestate is not available as a measure-
ment, it can be calculated

a) from the increase in ash content in the digestate
compared with the substrate [24], or

b) by subtracting the formed biogas mass from the
input.

Due to unavoidable inhomogeneities of the reactor
contents and the frequently long-fibred structure of
poorly degradable components, representative sam-
pling is necessary for determining the 0TM, such that
variant a can only be carried out with an adequate
number of representative samples and under the as-
sumption of stationary conditions and high 0cTM de-
grees of degradation. The formed biogas quantity can
also be estimated on the basis of the calculated loss of
mass, which means that variants a and b can be used
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werden, womit Variante a und Variante b zur gegen-
seitigen Plausibilisierung verwendet werden konnen.
Nach [24] ergibt sich fiir Variante a Gleichung (22):

n= 1/0TMSubstrat (1= WRS/WRg) (22)

Dabei ist

n Abbaugrad

0TMg e ©TM-Konzentration im Substrat

in kg/kgTM (in [24] wurde mit dem fer-
mentierbaren Anteil der oTR gerechnet)
Gliihriickstand Substrat in kg/kg TM
Gliihriickstand Giérrest in kg/kg TM

Wr
Wr

s
g

Zur Berechnung des korrekten Abbaugrades kann
noch die Masse an gebildeter Biomasse beriicksich-
tigt werden. Fiir die Variante b kann der oTM-Abbau
iiber die mit dem Biogas abgefiihrte Masse an Me-
than und Kohlenstoffdioxid ermittelt werden. Enthalt
das untersuchte Substrat einen relevanten Anteil an
leicht fliichtigen Substanzen, so ist die zugefiihrte or-
ganische Trockenmasse auch hier um den entspre-
chenden Anteil zu korrigieren.

Es ergibt sich der oTM-Abbau des Substrats nach
Gleichung (23):

Ve Ppg - (1 - Whya)

n=- (23)

Mgybstrat * (OTMSubstrat + mﬂ)

Dabei ist

n Abbaugrad

Vag Biogasvolumen in mfy/d

PBG Dichte des Biogases bei Normbedingun-
gen

Whyd Anteil der Biogasmasse, die aus dem

Wasser der Hydrolyse stammt
Mg bstrat Substratzugabe in g/d
0TMg poe  OTM-Konzentration im Substrat g/g

Mg fliichtige Substanzen in g/g

Die Methode der oTM-Bilanz ist insbesondere fiir die
Vergédrung von inhomogenen Feststoffgemischen mit
niedrigem Fettanteil geeignet. Sie hat den Vorteil,
dass bei diesen Substraten die Anforderungen an die
Probenaufbereitung und der Analysenaufwand im
Vergleich zu den beiden anderen Methoden gering
sind. Ihr Nachteil besteht darin, dass sie keine Aussa-
gen beziiglich des vollstindigen anaeroben Abbaus
des zugefiihrten Substrats liefert und methodisch fiir
die Bewertung der Vergédrung von stark reduzierten
Substanzen (z.B. Fette) nicht geeignet ist. Denn ge-
mifl der anaeroben Umsatzbilanz nach Buswell
(Gleichung (1)) kommt es bei der Vergirung von
stark reduzierten Verbindungen bei der Hydrolyse
zur Spaltung von Wasser und dem Einbau von Was-
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for a mutual plausibility check. According to [24],
Equation (22) results for variant a:

n= 1/0TMSubstrat (1= WRS/WRg) (22)

where

n degree of degradation

0TMg e ©TM concentration in the substrate,

in kg/kgTM (in [24], the calculation uses
the fermentable fraction of the oTR)
ignition loss of substrate, in kg/kg TM
ignition loss of digestate, in kg/kg TM

Wr
WRr

s
g

In addition, the matt of the formed biomass can also
be used for calculating the correct degree of degrada-
tion. For variant b), the oTM degradation can be de-
termined via the masses of the methane and carbon
dioxide taken off with the biogas. If the substrate con-
tains a significant fraction of highly volatile sub-
stances, the organic dry mass input should be cor-
rected here too by the relevant fraction.

The oTM degradation of the substrate is obtained
from Equation (23):

Vg Ppg - (1 - Whya)

n=- (23)

Mgybstrat * (OTMSubstrat + mﬂ)

where

n degree of degradation

Vag volume of Biogas, in mfy/d

PBG density of the biogas under standard
conditions

Whyd fraction of biogas mass originating from

the hydrolysis water

Mg bstrat substrate addition, in g/d

0TMg o OTM concentration in the substratem, in
glg

Mg volatile substances, in g/g

The oTM balance method is particularly suitable for
the fermentation of inhomogeneous mixtures of sol-
ids with a low proportion of fats. Its advantage is that
with these substrates requirements regarding both
sample preparation and also analysis costs are low in
comparison with the two other methods. Its disadvan-
tage is that it provides no information regarding the
complete anaerobic degradation of the input substrate
and is methodologically not suitable for the evalua-
tion of the fermentation of markedly reduced sub-
stances such as fats. This is because according to
Buswell’s anaerobic conversion balance (see Equa-
tion (1)), during the fermentation of strongly reduced
compounds water is decomposed and there is incor-
poration of hydrogen and oxygen ions into the meta-
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serstoff- und Sauerstoffionen in die Stoffwechselpro-
dukte. Somit ist ein Teil der Masse an CH, und CO,
im erzeugten Biogas anorganischen Ursprungs und
kann nicht dem Abbau des zugefiihrten Substrats zu-
geordnet werden. Ferner wird das geloste CO, nicht
erfasst, was die Genauigkeit der Methode ein-
schréinkt.

Fiir alle Bilanzierungen gilt, dass die verwendeten
Daten in einem Bereich mit konstanten, im besten
Falle stationdren Bedingungen entnommen werden
miissen. Da die Versuchsbedingungen oft unvermeid-
lichen Stérungen unterliegen, sollten die Ergebnisse
mithilfe von Ausreiflertests bereinigt werden. Fiir den
Vergleich von mehreren Fermentern (z.B. hinsicht-
lich des Effekts einer Vorbehandlung auf die spezifi-
sche Gasproduktion) ist ein statistischer Nachweis zu
fiihren.

Das Muster eines Versuchsprotokolls ist in Anhang G
gegeben. Sinnvoll ist die elektronische Bearbeitung
mit Online-Erfassung aller Anlagenprozessparameter
iiber eine PC-Schnittstelle und Ubertragung der Off-
line ermittelten Laboranalysendaten. Damit sind eine
einfache grafische Auswertung und die modellmi-
Bige regressionsanalytische Untersuchung der zu er-
wartenden groBen Parametermengen eines kontinu-
ierlichen Versuchs moglich.

Ein Einstieg in die analytische Beschreibung vergér-
barer Stoffklassen sowie die Verifizierung eigener
Untersuchungen wird unterstiitzt durch Stoffdaten-
banken und analytische Beprobungsergebnisse, die
sich im Internet erreichen lassen unter anderem iiber
die Webseiten:

e www.ktbl.de

* www.fachverband-biogas.de

Auch verschiedene Hochschulen und Universititen
stellen relevante Versuchsergebnisse ins Internet.
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bolic products. Accordingly, one part of the mass of
CH, and CO, in the biogas generated is of inorganic
origin and cannot be assigned to the degradation of
the input substrate. Furthermore, the dissolved CO, is
not registered, thus limiting the accuracy of the
method.

For all balancing procedures, the data should be ob-
tained in a range with constant (ideally stationary)
conditions. Since often the test conditions are subject
to unavoidable disruptions, the results should be
cleaned up with the help of outlier tests. Statistical
analysis should be carried out when comparing sev-
eral fermenters (e.g. in respect of the effect of pre-
treatment on the specific gas production).

A specimen of a test record is provided in Annex G. It
is reasonable to employ electronic data processing
with online-acquisition of all installation process pa-
rameters via a PC interface and transmission of labo-
ratory analysis data obtained offline. This allows sim-
ple graphic evaluation and model-related regression
analysis to be carried out, in order to examine the
large volumes of parameter data to be expected with a
continuous test.

An introduction to the analytical description of fer-
mentable classes of substance as well as the verifica-
tion of one’s own tests is supported by material data-
bases and analytical sampling results which can be
accessed at the following internet addresses:

* www.ktbl.de
* www.fachverband-biogas.de
Various universities and other institutes of higher ed-

ucation make relevant test results available on the In-
ternet.
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Anhang A Probenahmeprotokoll

Probenahmeplan/-protokoll Nr. ................. Anzahl der zugehorigen Probenlisten: .................
a) Allgemeine Angaben

Anschriften
1 Veranlasser/Auftraggeber Auftragnehmer/Dienststelle/Firma

2 Grund der Probenahme, Zielsetzung:

3 Probenahmetag/Uhrzeit:

4  Probenehmer/Name:

b) Gegebenheiten vor Ort

5 Probenahmestelle:

6  Gesamtvolumen, Form der Lagerung:
7  Lagerungsdauer (Vorgeschichte):

8 Einfliisse auf das Material (Witterung):

¢) Organoleptisch-sensorische Ansprache
9  Materialart, Herkunft und Zusammensetzung:
10 Konsistenz:

11 Homogenitit:

12 Sonstige Merkmale (Farbe, Kérnung,
Kornverteilung, Geruch, Gasentwicklung):

d) Probenahme

13 Probenahmegerit:

14 Probenahmeverfahren:

15 Probenvorbereitungsschritte:

16 Anzahl der Einzelproben: Mischproben: Sammelproben:

17 Anzahl der Einzelproben je Mischprobe:

18 Beobachtungen bei der Probenahme/Bemerkungen:
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19 Lageskizze (bei z.B. Haufwerken und Probenahmepunkte):

20

21

22

VDI 4630
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Probentransport und -lagerung, Kiihlung:

(evtl. Kiihltemperatur):

Konservierung:

Ort:

Datum:

Unterschrift(en) Probenehmer
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Annex A Sample record
Sampling plan/record no. ................. Number of associated sample lists: .................

a) General information

Addresses

1 Commissioned by Contractor/department/company
2 Reason for sampling, objectives:
3 Date and time of sampling:
4 Name of person sampling:
b) Information relating to locality
5 Sampling point:
6  Total volume/form of storage:
7  Duration of storage (previous history):
8 Influences affecting the material (e.g. weather):
¢) Organoleptic-sensory examination
9  Type of material, origin and composition:
10 Consistency:
11 Homogeneity:
12 Other characteristics (colour, grain size,

grain distribution, odour, gas development):
d) Sampling
13 Sampling device:
14 Sampling procedure:
15 Sample preparation procedure:
16 Number of subsamples: Blended bulk samples: Cumulative samples:
17 Number of subsamples per blended bulk sample:
18 Observations during sampling/comments:
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19 Location diagram (in the case of heaps of material, etc. and sampling points):

20

21

22
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Transportation and storage of samples, cooling
(possibly, cooling temperature)

Conservation:

Place:

Date:

Signature(s) of sampler(s)
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Anhang B Probenliste zum Probenahmeprotokoll

BEST BeuthStandardsCollection - Stand 2016-11

Probenliste zum Probenahmeprotokoll Nr. Probenehmer:
Proben- Artder Probe | Art des Pro- Kennzeich- Proben- Farbe GréBe der Bemerkung
bezeichnung (Einzel-/ bengefaBes nung des volumen Geruch Komponente
Misch-/ Proben- Konsistenz Koérnung
Sammel- gefaBes
probe) inf in mm
Annex B List of samples for sampling record
Samples list for sampling record no. Sampler:
Sample Type of Designation Characteri- Volume of Colour, Size of Comments
designation sample of sample sation of sample odour, components,
(subsample, container sample consistency grain size
blended bulk, container
cumulative
sample) in{ inmm
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Anhang C Probenaufbereitungsprotokoll

Probenaufbereitungsprotokoll Nr. .................

a) Allgemeine Angaben
Anschriften

1 Veranlasser/Auftraggeber Auftragnehmer/Dienststelle/Firma

2 Art der Probe:

3 Tag der Aufbereitung/Uhrzeit:

4  Aufbereiter/Name:

b) Durchfiihrung der Probenaufbereitung

5 Masse der eingesetzten Probe in kg:

6 Storstoffseparierung:

Masse der Storstoffe in kg:

Art der Storstoffe:

7 Klassierung

Masse < 10 mm in kg:

Masse > 10 mm in kg:

8 Art der Zerkleinerung des Massenanteils > 10 mm:

9  Art der Homogenisierung:

10 (Gegebenenfalls) Erreichtes Zielkornband des
Gérguts

11 Aufbewahrungsfrist:

12 Ort:

Datum:

Unterschrift(en) Bearbeiter
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Annex C Sample preoparation record

Sample preparation record no. .................

a) General information
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Addresses

1 Commissioned by

2 Type of sample:

Contractor/department/company

3 Date and time of preparation:

4 Name of person preparing samples:

b) Carrying out sample preparation

5 Mass of sample, in kg:

6 Separation of interferents:

Quantity of interferents, in kg:

Type of interferents:

7 Grading

fraction below 10 mm, in kg:

fraction above 10 mm in kg:

8 Method used for size reduction of mass fraction
above 10 mm:

9 Type of homogenisation:

10 (If applicable) Target granulation range achieved
for fermentation material

11 Storage deadlines:

12 Place:

Date:

Signature(s) of the protocol editor
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Anhang D Feuchtetransport im Biogas /
Annex D Transportation of moisture in the biogas
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Anhang E Batch-Gartest — Protokoll zur Datenaufzeichnung
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Annex E Batch fermentation test — Record for data recording
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Anhang F Batch-Gartest — Versuchsauswertung
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Annex F Batch fermentation test — Interpretation of test results
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Anhang G Kontinuierliche Tests — Analyseprotokoll

Analyseprotokoll 7 Versuchszeitraum

Wochentag | Mo [ Di [ M | Do [ Fr [ sa [ so [ Mo ] Di [ Mi [ Do Fr [ sa]so|Mo] Di|

Datum | | | | | | | [ 1 | [ | [ T T 1

Parameter Einheit

Zulaufspezifikation

Temperatur °C

pH-Wert -

TM-Gehalt %

oT™M %T™

TM Filtrat %

oTM Filtrat %T™M

org. Séuren” mmol/f, mg/f

csB? mg/t

CSB Filtrat mg/f

BSBs mg/t

TKN (N-ges) mg/f

TKN Filtrat mg/f

NH;-N mg/t

NH,-N Filtrat mg/f

Poes mg/{

TOC (org.C) mg/f

TOC Filtrat mg/f

Gesamtschwefel mg/f

Sulfatschwefel mg/f

Chloridgehalt mg/f

C/N -

Rohprotein mg/t

Rohfaser mg/t

Dichte g/t

dynamische Viskositét Pas

Q (friih) mf/Dosierung

1Qaeccncune(mittag) | mif/Dosierung

Q (abend) mf/Dosierung

tgl. Qpeschickung” mi/d

Faulschlamm-Ablaufspezifikation

Temperatur °C

pH-Wert -

TM-Gehalt %

o™ %T™

TM Filtrat %

oTM Filtrat %T™

org. Sauren” mmol/l, mg/¢

Alkalitat/Saurekapazitat mmol/l, mg/{

csB? mg/t

CSB Filtrat mg/t

BSBs mg/f

TKN (N-ges) mg/f

TKN Filtrat mg/f

NH;-N mg/f

NH,-N Filtrat mg/l

Paes mg/t

TOC (org.C) mg/?

TOC Filtrat mg/t

Gesamtschwefel mg/t

Sulfatschwefel mg/f

CIN -

Rohprotein mg/f

Rohfaser mg/f

Dichte g/t

tgl. Entnahmemenge mi/d

dynamische Viskositat Pas

Biogas

kumulatives Gasvolumen m{

tgl. Gaswvolumen mi/d

CH,? %

c0o,? %

0" %

H,S% ppm

Hp*) ppm

co? ppm

Gastemperatur Messort® °C

Gaskondensat® mf/d

Prozessdaten Garreaktor

Temperatur °C

pH-Wert -

Redox-Potenzial mV

el. Leitfahigkeit/Salzgehalt uS/cm

Fiillstand mm

Druck mbar

Mischung EIN min

Mischung AUS min

Heiztemperatur °C

Heizung EIN/AUS min

Schaumbildung mm

Schwimmdecke mm

Dosierung Lauge me/d

Dosierung Saure mi/d

Dosierung Antischaumm. me/d

Dosierung Néhrstoffe me/d

Dosierung Spurenelemente me/d

Entnahme Sediment mi/d

Zu Definitionen und Verfahrensnormung 1)  als Summe wasserdampfflichtiger S&uren oder chromatografisch als Saurespektrum

siehe Abschnitt 2 und Abschnitt 6 2)  Analysenverfahren angeben; in der Regel nach Kaliumdichromatmethode
3) Erfassungswerte Beschickung kénnen variieren in Abhangigkeit manueller oder automatisierter Verfahren

Spezielle Analytik wie AOX, PCB, PAK, 4)  je nach Erfordernis und verfligbarer Messtechnik

Phenolindex, Ostrogene, Schwermetalle u.a. 5)  zur Ermittlung und Kompensation der Gasfeuchte

gesondert protokollieren 6)  Ergebnisse erfolgter Laboranalytik fiir Kondensat gesondert protokollieren
7)  bei mehrstufiger Verfahrensfiihrung fiir jede Prozessstufe zu fiihren
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Annex G Continuous fermentation tests — Analysis record

Analysis record " Test time period

Day of week | Mo | Tu | We| Th | Fr [ Sa | Su | Mo | Tu| We| Th | Fr [ Sa | So [ Mo | Tu |

Date [ [ [ [ [ [ [ | [ 1 | [ | [ T T 1

Parameter Unit

Influent specification

Temperature °C

pH value -

TS content %

oTs %TS

TS filtrate %

oTM filtrate %TS

Organic acids B mmol/f, mg/f

csB? mg/t

CSB filtrate mg/l

BSBs mg/{

TKN (total N) mg/l

TKN filtrate mg/l

NH;-N mg/l

NH,-N filtrate mg/f

Piotal mg/{

TOC (organic C) mg/l

TOC filtrate mg/l

Total sulphur mg/{

Sulphate sulphur mg/l

Chloride content mg/l

CIN -

Raw protein mg/f

Raw fibre mg/l

Density gt

Dynamic viscosity Pas

Qi (early) mf{/dosing

Q py(noon) m/dosing

Qypu(evening) mf/dosing

Daily Qinput®) mi/d

Digested sludge output specification

Temperature °C

pH value -

TS content %

oTS %TS

TS filtrate %

OoTS filtrate %TS

organic acids " mmol/f, mg/f

Alkalinity/acid capacity mmol/f, mg/f

csB? mg/t

CSB filtrate mg/l

BSBs mg/{

TKN (total N) mg/l

TKN filtrate mg/l

NH,-N mg/f

NH,-N filtrate mg/l

Potal mg/l

TOC (organic C) mg/l

TOC filtrate mg/f

Total sulphur mg/l

Sulphate sulphur mg/l

CIN -

Raw protein mg/f

Raw fibre mg/l

Density alt

Quantity removed daily mi/d

Dynamic viscosity Pas

Biogas

Cumulative gas volumen mf

Daily gas volume mi/d

CH,* %

c0," %

0" %

H,S* ppm

HaY ppm

co? ppm

Gas temperature point ¥ °Cc

Gas condensate® mi/d

Fermentation reactor process data

Temperature °C

pH value -

Redox potential mV

El. conductivity/salt content uS/cm

Fill level mm

Pressure mbar

Mixture IN min

Mixture OUT min

Heating temperature °C

Heating ON/OFF min

Froth formation mm

Scum layer mm

Dosing: lye mi/d

Dosing: acid mi/d

Dosin: anti-frothing agent mi/d

Dosing: nutrients m{/d

Dosing: trace elements mi/d

Removal of sediment mi/d

Regarding definitions and process standardi- 1)  as sum of steam-volatile adds or chromatographically as add spectra

zation, see Section 3 and Section 6 2) State analytical procedure; usually by potassium dichromate method
3)  Values obtained for input may vary depending on whether procedure is manual or automatic

Special analyses such as AOX, PCB, PAK, 4)  Depending on requirements and available measurement equipment

phenol index, oestrogens, heavy metals and 5)  To determine and compensate for gas moisture content

similar to be recorded/logged separately 6) Results of completed lab analyses for condensate to be recorded separately
7) __With multistage process organization, to be recorded for each process stage
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Anhang H Ubertragung der Ergebnisse von
Batch-Tests auf technische
Anlagen

Die Ubertragung von Ergebnissen von Batch-Tests
auf kontinuierlich betriebene GroBanlagen erfordert
eine Reihe von Informationen zu Substrat und Reak-
tor. Neben den mithilfe dieser Richtlinie ermittelten
Substratparametern sind auch Anzahl und Art der Re-
aktoren sowie die Massenstrome zwischen den Reak-
toren relevant. Auch der Einbau von Separatoren oder
Dekantern zur Auftrennung von Giérresten in ver-
schiedene Fraktionen und die Riickfiihrung von Pro-
zesswasser muss charakterisiert und beschrieben
werden. Am Ende stehen Bilanzgleichungen fiir Sub-
strat und Biogas, aus denen sich der Biogasertrag der
Biogasanlage abschitzen ldsst.

Der Substratmassenanteil s wird definiert als der Teil
der organischen Trockenmasse (0TM), der zu Biogas
abbaubar ist. Der Gasertrag hingt vom Substratmas-
senanteil ab. Man kann die beiden GréBen ineinander
umrechnen (Gleichung (H1)), wenn beriicksichtigt
wird, dass wihrend der Hydrolyse Wasser gemif der
Buswell-Formel in die Biogasmasse eingebunden
wird.

s = TR GV Ypg- pPpg- (1 -wyy)  (HID)

Dabei ist

s Substratmassenanteil in kg/t

TR  Trockenriickstand in %

GV  Gliihverlust in %

Ypg Biogasausbeute in my/toTM

Pec  Normdichte in kg/m3,

Wwhya Anteil der Biogasmasse, die aus dem Wasser
der Hydrolyse stammt, in kgy o/kgpg

Im Folgenden wird die Methode vorgestellt:

a) Bestimmung der Abbaukinetik im Batch-Test

b) Bestimmung des Reaktormodells der Biogasan-
lage

¢) Berechnungen der Umsitze je Reaktionsstufe

d) iterative Anpassung der Prozessstrome

H1 Bestimmung der Abbaukinetik im
Batch-Test

H1.1 Qualitative Charakterisierung der
Abbaukinetik

Der Abbau von festen Substraten im Biogasreaktor
folgt oftmals einer Reaktion erster Ordnung. Subst-
rate konnen dabei aus mehreren Fraktionen mit unter-
schiedlichen Abbaukonstanten bestehen. Der Abbau
von 16slichen Substraten wie Glycerin oder Glucose
kann durch eine Monod-Kinetik beschrieben werden,
die gegebenenfalls noch um einen Hemmterm erwei-
tert werden kann. Der Abbau von hydrophoben Sub-
straten (z.B. Fette und Ole), die eine zusitzliche

Alle Rechte vorbehalten © Verein Deutscher Ingenieure e.V., Disseldorf 2016

Annex H Application of the results of
batch tests to industrial plants

Application of the results of batch tests to continu-
ously operating industrial plants requires a range of
data about the substrate and the reactor. In addition to
the substrate parameters obtained with the help of this
standard, the number and type of the reactors and the
mass flows between the reactors are also significant.
Moreover, the installation of separators or decanters
for separating digestates into various fractions and
the feedback of process water need to be character-
ised and described. Finally, the plant’s biogas yield
can be estimated from balance equations for the sub-
strate and biogas.

The substrate mass fraction s is defined as that part of
the organic dry mass (0TM) that is degradable to bio-
gas. The gas yield depends on the substrate mass frac-
tion. The two quantities can be converted into each
other (Equation (H1)) if it is taken into account that
during hydrolysis, water is incorporated into the bi-
ogas mass according to the Buswell formula:

s = TR GV Ypg- pPpg- (1 -wyy)  HD)

where

s substrate mass fraction, in kg/t

TR  dry residue, in %

GV  ignition loss, in %

Ypg biogas yield, in m3/toTM

Pe  standard density, in kg/m3;

Wyya fraction of biogas mass originating from the
hydrolysis water, in kgy o/kgpg

The method is described below:

a) determining the degradation kinetics in batch tests
b) determining the biogas plant’s reactor model

c¢) calculating the conversion rate per reaction stage
d) iterative adjustment of process flows

H1 Determining the degradation kinetics in
batch tests

H1.1 Qualitative characterisation of
degradation kinetics

The degradation of solid substrates in the biogas re-
actor often follows a first-order reaction. Substrates
can consist of several fractions with different degra-
dation constants. The degradation of soluble sub-
strates such as glycerine or glucose can be described
by Monod kinetics, which can be extended by an in-
hibition term if necessary. The degradation of hydro-
phobic substrates (e.g. fats and oils) which form an
additional phase in the biogas reactor, can be de-
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Phase im Biogasreaktor erzeugen, kann iiber Stoff-
transportansidtze beschrieben werden. Da die Los-
lichkeit von hydrophoben Substraten meist sehr ge-
ring ist, kann der folgende Abbau des 16slichen An-
teils durch eine Reaktion erster Ordnung beschrieben
werden. Die Gleichgewichtskonzentration muss
deutlich unterhalb der Monod-Konstanten liegen.
Wird die Gasbildungskinetik durch den Stofftrans-
port im Fermenter limitiert, ist eine Ubertragung in
den GrofmaBstab nicht moglich, da der Stofftrans-
portkoeffizient wesentlicher Parameter vom Reaktor
und nicht vom Substrat abhéngt.

Die Formeln fiir die giingigsten Kinetiken sind nach-
folgend dargestellt. Gleichung (H2) zeigt die Reak-
tion erster Ordnung, Gleichung (H3) die Monod-Ki-
netik und Gleichung (H4) die Stofftransport-Limita-
tion:

ds

S -K. H2
i s (H2)
ds _ X - (H3)

G v M R

dS _ ka-(s°-5) = K-5; s2s° (H4)
ds

Dabei ist

s Substratmassenanteil in kg/t

K Reaktionskonstante in d~!

X Biomasseanteil in kg/t

Y Ausbeutekoeffizient (ca. 3 % bis 5 %) in %

M.« Mmaximale spezifische Wachstumsrate
(= In(2)/Generationszeit) in d™!

Ky Monod-Konstante (Substratmassenanteil, bei
dem halbmaximale Abbaugeschwindigkeit
auftritt) in kg/t

kya  spezifischer fliissigkeitsseitiger Stofftrans-
portkoeffizient in d~!

s Gleichgewichtsmassenanteil hydrophober
Substrate in Wasser in kg/t

5 Massenanteil des gelosten Substrats in Wasser
in kg/t

Anhand der Gasbildungskurve und der Eigenschaften
des Substrats ist zunéchst die richtige Kinetik auszu-
wihlen. Verschiedene Abbaukurven zeigt Bild H1.

H1.2 Quantitative Bestimmung der
Abbauparameter

Nach der qualitativen Identifizierung der Abbaukine-

tik werden die Parameter quantifiziert. Hierzu wird

die Kinetik fiir ein Batch-Reaktionsmodell nach der

Zeit integriert. Dies kann sowohl analytisch als auch

numerisch erfolgen.

VDI 4630 —-109 -

scribed by substance transport approaches. Since the
solubility of hydrophobic substrates is usually very
low, the subsequent degradation of the soluble frac-
tion can be described by a first-order reaction. The
equilibrium concentration should be significantly be-
low the Monod constant. If the gas formation kinetics
are limited by substance transport in the fermenter,
extrapolating to a large-scale process is not possible
since the crucial parameter “substance transport coef-
ficient” depends on the reactor and not on the sub-
strate.

The formulae for the most common Kinetics are
shown below. Equation (H2) models the first-order
reaction, Equation (H3) the Monod kinetics and
Equation (H4) the substance transport limitation:

ds

2K H2
i s (H2)
ds _ X - (H3)

G v M R

dS _ ka-(s°-5) = K-5; s2s° (H4)
dt

where

s substrate mass fraction, in kg/t

K reaction constant, in d~!

X biomass fraction, in kg/t

Y,, yield coefficient (ca. 3 % to 5 %), in %

M. Maximum specific growth rate
(= In(2)/generation time), in d™!

Kg  Monod constant (substrate mass fraction at
which the semi-maximum degradation speed
occurs), in kg/t

kya  specific liquid-side substance transport coeffi-

cient, in d”!

s equilibrium mass fraction of hydrophobic sub-
strates in water, in kg/t

5 mass fraction of the dissolved substrate in wa-
ter, in kg/t

The correct kinetics should first be chosen, based on
the gas formation curve and on the properties of the
substrate. Figure H1 shows various degradation
curves.

H1.2 Quantitative determination of the
degradation parameters

Following qualitative identification of the degrada-

tion kinetics, the parameters are quantified by inte-

grating the kinetics for a batch reaction model over

time. This can be done either analytically or numeri-

cally.
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il

P——

/ Reaktion erster Ordnung,
eine Substratfraktion /

Reaktion erster Ordnung,
zwei Substratfraktionen /

first order reaction,
one substrate fraction

first order reaction,
two substrate fractions

Gasproduktion / gas production

Gasproduktion / gas production

Zeit / time

Zeit / time

S

Monod-Kinetik, l16sliche Substrate /
monod Kinetics, soluble substrates

/ Stofftransportlimitation,
Substratmassenanteil Gber Léslichkeit /
substance transport limitation,
substrate mass fraction over solubility

Gasproduktion / gas production

Gasproduktion / gas production

Zeit / time

Zeit / time

Bild H1. Qualitative Einteilung der Abbaukinetiken von Biogas-
substraten

Bei einer Kinetik erster Ordnung entspricht die Lo-
sung der Differentialgleichung unter Beriicksichti-
gung der Anfangsbedingungen der Gleichung (HS):
K-t

S =e (H5)
So

Dabei ist

s Substratmassenanteil in kg/t

sy Substratmassenanteil zum Zeitpunkt ¢t = 0
K  Reaktionskonstante in d!

t Zeitind

Bei einem Substratverbrauch proportional zur Gas-
bildung gelten Gleichung (H6) und Gleichung (H7):

Y,
S - 1-_BG (H6)
SO YBG,max
K-

Yeo(t) = Yagma - [1 e ’} (H7)
Dabei ist
s Substratmassenanteil in kg/t
50 Substratmassenanteil beim

Zeitpunkt = 0 in kg/t

Yao Biogasausbeute in m3/toTM

Ypo.max Maximale Biogasausbeute
in m}/toTM

K Reaktionskonstante in d!

t Zeitind

Figure H1. Qualitative classification of the degradation kinetics
of biogas substrates

In the case of first-order kinetics, the solution of the
differential equation, taking the stating conditions
into account, is Equation (HS):

3= (H5)

where

s substrate mass fraction, in kg/t

sy substrate mass fraction at time, t = 0
K  reaction constant, in d”!

t time, in d

Where substrate consumption is proportional to gas
formation, Equation (H6) and Equation (H7) apply:

Y,
S - 1-_BG (H6)
SO YBG,max
K-t

Yao(D) = Yagma [ 1-¢] (H7)
where
s substrate mass fraction, in kg/t
50 substrate mass fraction at time ¢ = 0, in kg/t

Ypg  biogas yield in, my/toTM
YpG.max Maximum biogas yield in, my/toTM

K reaction constant, in d™!
t time, in d
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Die numerische Integration wird am Beispiel der Mo-
nod-Kinetik verdeutlicht. Es gilt Gleichung (HS):

ds _ x-u s
L H8
dt Yxs KS +s ( )
Dabei ist
X Biomassenanteil in kg/t
U spezifische Wachstumsrate

(= In(2)/Generationszeit) in d!
Y,, Ausbeutekoeffizient in kg/kg (iiblicherweise
ca. 0,03 bis 0,05 kg/kg, d.h. ca. 3% bis 5 %
Kg  Monod-Konstante (Substratmassenanteil, bei
dem halbmaximale Abbaugeschwindigkeit
auftritt) in kg/t

Mit der Einfithrung eines dimensionslosen Substrat-
massenanteils s” und der dimensionslosen Biogasaus-
beute Y folgen Gleichung (H9) bis Gleichung (H16):

s =2 (H9)
So
ds’ = 98 (H10)
So
Y,
Ypo = BG (H11)
YBG,max
dY
dYp = —BG (H12)
YBG,max
s = 1-Yig (H13)
dYgs = —ds’ (H14)
ds’ _ x-u s’
= . H15
dr Y., Kg+s4-5 (H15)
dYs 1-Y;
BG _ X M ( BG) i (H16)
Dabei ist
s dimensionsloser Substratmassenanteil
5o Substratmassenanteil beim Zeitpunkt # = 0
in kg/t
Yig dimensionslose Biogasausbeute

Ypo.max Maximale Biogasausbeute
in m}/toTM

K Monod-Konstante (Substratmassenanteil,
bei dem halbmaximale Abbaugeschwin-
digkeit auftritt) in kg/t

Unter Beriicksichtigung der Definitionsgleichung fiir
den Substratmassenanteil (siehe Gleichung (H1)) er-
gibt sich Gleichung (H17):

VDI 4630 - 111 -

Numerical integration is illustrated using the example
of Monod kinetics. Equation (H8) applies:

ds _ x-u s
L H8
dt Yxs KS +s ( )
where
X biomass fraction, in kg/t
U specific growth rate

(= In(2)/generation time), in d!

Y, yield coefficient, in kg/kg (ca. 3 % to 5 %)

Kg  monod constant (substrate mass fraction at
which the semi-maximum degradation speed
occurs), in kg/t

Introducing the dimensionless substrate mass frac-
tion s” and the dimensionless biogas yield Yg, we
obtain Equation (H9) to Equation (H16):

s =3 (H9)
5o
ds’ = 98 (H10)
So
Y,
Ypg = —28 (H11)
YBG,max
dY
dYpg = —25 (H12)
YBG,max
s = 1-Ygq (H13)
dYgg = —ds’ (H14)
ds’ _ x-u s’
= - H15
dr Y., Kg+sq-58 (H15)
dy, : 1 - Y}
BG _ X M ( BG) i (H16)
dr Yo Kg+s5-(1-Ygg)
where
s’ dimensionless substrate mass fraction
5o substrate mass fraction at time ¢ = 0, in kg/t
Yie dimensionless biogas yield
Ypomax Maximum biogas yield, in m3/toTM
K Monod constant (substrate mass fraction at

which the semi-maximum degradation
speed occurs), in kg/t

Taking into account the defining equation for the sub-
strate mass fraction (see Equation (H1)), we obtain
Equation (H17):
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Ygg
dYBG _ X ,U. YBG,max (H17)
dr Y
*o Ky e
+TR -GV pgg - (1 —wyyg) - |1 -
BG,max BG,max

Dabei ist where
Yo Biogasausbeute in m3/toTM Yo biogas yield, in my/toTM
YBG. max Maximale Biogasausbeute in my/toTM YBG. max Maximum biogas yield, in my/toTM
K Monod-Konstante  (Substratmassenanteil K Monod constant (substrate mass fraction at

bei dem halbmaximale Abbaugeschwin-
digkeit auftritt) in kg/t

s Substratmassenanteil in kg/t

TR Trockenriickstand in %

GV Glihverlust in %

O8G Normdichte in kg/m3;

Whyd Anteil der Biogasmasse, die aus dem Was-
ser der Hydrolyse stammt, in kgy o/kgpg

Die Formel wird unter Verwendung der Anfangsbe-
dingung Yy =0 bei £ =0 numerisch integriert. Zur
Integration kann in den meisten Fillen das Eulerver-
fahren verwendet werden. Es gilt Gleichung (H18):

dYpg(1)

Ypg(t+At) = Yya(t) + P

At (HIS)

Dabei ist
Ypg Biogasausbeute in my/toTM

Eine sinnvolle GroBe fiir Arist z.B. 0,1 Tage. Bei Ver-
wendung komplizierter Kinetiken kann die Verwen-
dung von stabileren Integrationsverfahren (z.B.
Runge-Kutta) gegebenenfalls unter Beriicksichti-
gung der Steifigkeit dieser Systeme notwendig sein.

Das Ermitteln der Reaktionsparameter Kg und Ypg .«
erfolgt anschliefend durch Kurvenanpassung.

H1.3 Einfluss der Lag-Phase

Zu Beginn einer Batch-Kultivierung kann es zu Lag-
Phasen kommen. Wihrend der Lag-Phase adaptieren
sich die Mikroorganismen an das neue Substrat. Auf
kontinuierliche Fermentationen hat die Lag-Phase
keinen Einfluss. Sie kann allerdings andere Parame-
ter beeinflussen, wenn sie im Modell nicht beriick-
sichtigt wird. Fiihrt man die Zeitt ein, gilt Glei-
chung (H19):

1= 1=t (H19)

Dabei ist

t die um die Lag-Phase korrigierte Zeit in d
t Zeitpunkt der Messung in d

fi,e  Dauer der Lag-Phase ind

Im Folgenden benutzt man ¢’ zur Kurvenanpassung.
Der Parameter 7,, ist einer der Anpassungsgrofien. Er
kann gut abgeschitzt werden. Es empfiehlt sich, die

which the semi-maximum degradation
speed occurs), in kg/t

s substrate mass fraction, in kg/t

TR dry residue, in %

GV ignition loss, in %

PBG standard density, in kg/my

Whyd fraction of biogas mass originating from

the hydrolysis water, in kgy o/kgpg

The formula is integrated numerically, using the start-
ing condition Yy = 0 at £ = 0. In most cases, integra-
tion can be performed using the Euler method. This
yields Equation (H18):

Ypo(t+At) = Yya(t) +

dYp (1
sa(l) y, (H18)
dr

where
Ypg biogas yield, in mi/toTM

A reasonable value for At is e.g. 0,1 days. When us-
ing complex kinetics, the use of more stable integra-
tion methods (e.g. Runge-Kutta) may be necessary,
bearing in mind the stiffness of these systems.

The reaction parameters Kg and Ypg . are then ob-
tained through curve-fitting.

H1.3 Effect of the lag phase

At the start of batch cultivation there may be lag
phases. During the lag phase, the microorganisms
adapt to the new substrate. The lag phase has no
effect on continuous fermentations. It can, however,
affect other parameters if not taken into account in
the model. If we introduce the time ¢, it holds Equa-
tion (H19):

1= 1=t (H19)

where
t time corrected by the lag phase, in d

t time of measurement, in d
duration of the lag phase, in d

’

tlag
The corrected time ¢’ is used below for curve-fitting.
The parameter 7,,, is one of the fitting variables. It can
be estimated closely. It is advisable to ignore the
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Messungen wihrend der ersten Tage nicht bei der
Kurvenanpassung zu beriicksichtigen.

H2 Bestimmung des Reaktormodells der
Biogasanlage
H2.1 Schaltbilder

Wesentlichen Einfluss auf die Gasausbeute hat die
Anordnung und Verschaltung der Reaktoren in einer
Biogasanlage. Dabei muss eine Anlage mit hohem
Reaktorvolumen nicht zwangsldufig eine hohe Gas-
ausbeute garantieren. Zur anaeroben Vergidrung kom-
men folgende Reaktortypen vor:

e Riihrkesselreaktoren mit konstantem Fiillstand
(Durchfluss-Reaktoren)

» Riihrkesselreaktoren mit ansteigendem Fiillstand
(Speicher-Reaktoren)

* Pfropfenstrom-Reaktoren
* Batch-Reaktoren

Das Reaktormodell beriicksichtigt alle Reaktoren
und Massenstrome zwischen den einzelnen Reakti-
onsstufen. Bild H2 zeigt beispielhaft eine Biogas-
anlage mit drei Stufen.

Neben den Reaktorgrofen der einzelnen Tanks sind
auch die Massenstrome zwischen den Reaktionsstu-
fen relevant. Einige Massenstrome (z.B. der Ablauf
aus einem Riihrkesselreaktor mit konstantem Fiill-
stand) ergeben sich unmittelbar aus der Massenbilanz
um die Reaktionsstufe. Andere Massenstrome (z.B.
Rezirkulatstrome) konnen frei gewihlt werden, in-
dem Pumpenleistung und -laufzeit angepasst werden.
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measurements made during the first few days when
performing curve-fitting.

H2 Defining the biogas plant’s reactor model

H2.1 Schematic diagrams

The arrangement and interconnections of the reactors
in a biogas plant have a significant effect on the gas
yield. A plant with high reactor volumes does not
necessarily guarantee a high gas yield. The following
reactor types are used for anaerobic fermentation:

¢ stirred-tank reactors with constant level
(through-flow reactors)

* stirred-tank reactors with rising level
(storage reactors)

e plug-flow reactors
* batch reactors

The reactor model takes into account all reactors and
mass flows between the individual reactor stages.
Figure H2 is an example of a three-stage biogas
plant.

In addition to the reactor sizes of the individual tanks,
the mass flows between the reaction stages are also
important. A few mass flows (e. g. the outflow from a
stirred-tank reactor with a constant level) are ob-
tained directly from the mass balance for that reaction
stage. Other mass flows (e.g. recyclate flows) can be
chosen freely, by adjusting the pump output and run-
ning time.

Summe Biogas
|-

A A
Biogasfermenter

A ”

Biogasnachgarer

Substrat

25 t/d

>

Fermenter, Rihrkessel
konstanter Fillstand
1000 m® ?

Rezirkulat

A 4

Nachgérer, Ruhrkessel
konstanter Fullstand
1000 m3

75 td

Biogasendlager

A 4

Endlager, Ruhrkessel
variabler Fullstand
3200 m®

—

Garrest

Entleerung nach

180 Tagen

Bild H2. Beispielhaftes Reaktormodell einer 500-kW-Biogasanlage mit Fermenter, Nachgéarer und Endlager
Fermenter und Nachgéarer weisen einen konstanten Fullstand auf, das Endlager dient als Speicher und wird alle 180 Tage vollstandig ent-

leert.
total biogas
|-
A A A v
biogas fermenter biogas post-fermenter final biogas storage
Zlgbti;rat—pe fermenter, stirred tank P| post-fermenter, stirred p{ final storage, —>
constant level tank, constant level stirred tank fermentation
1000 m3? at 1000 m® variable level residue
recyclate 3
th 3200 m emptying after
75 t/d

Figure H2. Example of a reactor model of a 500 kW biogas plant with fermenter, post-fermenter and final storage
The fermenter and post-fermenter have a constant level, the final storage serves as a reservoir and is emptied completely every 180 days.

180 days
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Die Reaktoren konnen sich ideal verhalten oder teil-
weise deutlich vom idealen Verhalten abweichen.
Nicht ideale Reaktoren werden durch das Verschalten
von idealen Reaktoren beschrieben. Bild H3 zeigt
gingige Ersatzbilder fiir nicht ideale Reaktoren.

Das Reaktionsmodell fiir reale Reaktoren kann mit-
hilfe von Tracer-Versuchen aus der Verweilzeitvertei-
lung bestimmt oder mit Computational-Fluid-Dyna-
mics-Modellen (CFD-Modellen) abgeschéitzt wer-
den. Fiir Pfropfenstromreaktoren existieren Modelle,
um einen realen Reaktor zu beschreiben. Die wich-
tigsten sind das Dispersionsmodell, das laminare
Stromungsrohr (fiir newtonsche Fluide) und das Kas-
kadenmodell.

H2.2 Separation

Auf einigen landwirtschaftlichen Biogasanlagen
wird ein Separator eingesetzt. Insbesondere bei Bio-
gasanlagen, die trockene Substrate und/oder Subst-
rate mit geringer Gasausbeute einsetzen, muss hiufig
inerte Organik aus dem System entfernt werden, da
sonst der Fermenterinhalt nicht mehr zu riihren ist.
Der Separator trennt eine Girrestfraktion in eine fliis-
sige und eine feste Phase auf. Die feste Phase wird
meist aus dem System entfernt. Die fliissige Phase
wird in die Reaktoren zuriickgefiihrt, um das den Fer-
menterinhalt zu verdiinnen. Bei Verwendung einer
Separation miissen Annahmen getroffen werden, wie
sich das Gaspotenzial auf die beiden Fraktionen ver-
teilt. Einfache Modelle arbeiten mit unverdnderlichen
Gasertrigen (das hei3t fester und fliissiger Gérrest
haben denselben spezifischen Gasertrag).

Ein weiteres, ebenfalls leicht zu handhabendes Mo-
dell setzt das Gasbildungspotenzial der fliissigen
Phase zu null. Diese Annahme ist zwar nicht richtig,

A 4
v

——»

Bild H3. Ersatzschaltbilder fiir reale Reaktoren
Schraffierte Reaktionsrdume stellen Abschnitte mit reduzierter
Reaktionsgeschwindigkeit dar.
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Reactors may exhibit ideal behaviour or depart from
it significantly. Non-ideal reactors are modelled by
connecting together ideal reactors. Figure H3
shows common equivalent diagrams for non-ideal re-
actors.

The reaction model for real reactors can be deter-
mined from the residence time distribution with the
help of tracer experiments, or estimated using com-
putational fluid dynamics (CFD) models. For plug-
flow reactors there exist models for describing a real
reactor. The most important are the dispersion model,
the laminar flow tube (for Newtonian fluids) and the
cascade model.

H2.2 Separation

Some agricultural biogas plants include a separator.
Especially in biogas plants that use dry substrates
and/or substrates with a low gas yield, often inert or-
ganic substances need to be removed from the system
since otherwise the fermenter content can no longer
be stirred. The separator separates a digestate fraction
into a liquid and a solid phase. The solid phase is usu-
ally removed from the system. The liquid phase is fed
back to the reactors in order to dilute the fermenter
content. When using a separation process, assump-
tions have to be made about the distribution of the gas
potential across the two fractions. Simple models are
based on fixed gas yields (i.e. the solid and liquid di-
gestates have the same specific gas yield).

Another, equally straightforward model sets the gas
formation potential of the liquid phase to zero. Al-
though this assumption is incorrect, it simplifies the

idealer Reaktor / ideal reactor

Reaktor mit Totzone / reactor with dead zone

Reaktor mit Kurzschlussstromung /
reactor with short-circuit flow

Reaktor mit ungenugender Substrat-
einmischung (Schwimmschichten) /
reactor with insufficient substrate
mixing (floating layers)

Figure H3. Equivalent diagrams for real reactors
Hatched reaction spaces represent sections with reduced reac-
tion speed.
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vereinfacht die Rechnung aber sehr. Da in der Subst-
ratbilanz eines Fermenters der Substratanteil des Pro-
zesswassers nur einen sehr kleinen Term darstellt, ist
dieser Ansatz durchaus zu rechtfertigen.

H2.3 Pfropfenstromreaktoren

Ein wesentliches Merkmal eines Pfropfenstromreak-
tors ist ein ortsabhéngiger Substratmassenanteil. Um
den Substratgradienten im System aufrechtzuerhal-
ten, darf es im Fermenter nicht zu Riickvermischung
(Dispersion) oder radialen Geschwindigkeitsprofilen
kommen. Fast alle Biogasanlagen werden allerdings
laminar durchstromt. Es wird daher empfohlen, bei
Verwendung von Pfropfenstromreaktoren zwingend
das Reaktormodell zu validieren. Ansonsten sollte
mit Riihrkesselreaktor-Modellen gerechnet werden.
Sowohl im Abwasser- als auch im landwirtschaftli-
chen Bereich kommt ein reiner Pfropfenstromreaktor
fast nie vor.

H3 Berechnung der Umsiétze je Reaktionsstufe
Stehen Abbaukinetik und Reaktormodell fest, muss
die Abbaukinetik fiir jede Reaktionsstufe gelost wer-
den. Reaktionsstufen mit konstantem Fiillstand kon-
nen als stationidr betrachtet werden; Reaktoren mit
variablem Fiillstand miissen instationdr betrachtet
werden.

Der Umsatz 1 einer Reaktorstufe kann mit Glei-
chung (H20) beschrieben werden:

n=1- (H20)
jmein * Sein dr
Dabei ist
i, der ausgehende Massenstrom des Substrats
in t/d
S s Substratmassenanteil am Ausgang in kg/t
i,  der eingehende Massenstrom des Substrats
in t/d
Sein Substratmassenanteil am Eingang in kg/t

Im stationdren Fall vereinfacht sich der Umsatz ent-
sprechend Gleichung (H21):

maus aus

n=1- = (H21)
Mein * Scin YBG,max
Dabei ist
Tty der ausgehende Massenstrom in t/d
Saus Substratmassenanteil am Ausgang in kg/t
Mg der eingehende Massenstrom des Substrats
in t/d

Sein Substratmassenanteil am Eingang in kg/t
Ysa Biogasausbeute in m3/toTM

Y6 max Maximale Biogasausbeute in m3/toTM
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calculation considerably. Since the substrate fraction
of the process water constitutes only a very small
term in the substrate balance of a fermenter, this ap-
proach is quite justifiable.

H2.3 Plug-flow reactors

Site-dependent substrate mass fractions are an intrin-
sic feature of plug-flow reactors. In order to maintain
the substrate gradient in the system, there must be no
remixing (dispersion) or radial velocity profiles in the
fermenter. Almost all biogas plants, however, have
laminar flows. It is, therefore, highly advisable to val-
idate the reactor model when using plug-flow reac-
tors. Otherwise, the calculations should be based on
stirred-tank reactor models. Pure plug-flow reactors
are almost never used in the wastewater and agricul-
tural sectors.

H3 Calculating conversion rates per reaction stage

Once the degradation kinetics and reactor model have
been established, the degradation kinetics need to be
solved for each reaction stage. Reaction stages with
constant levels can be regarded as stationary; reactors
with variable levels should be regarded as non-sta-
tionary.

The conversion rate 77 of a reactor stage can be de-
scribed using Equation (H20):

n=1- (H20)
jmein * Sein dr
where
i, output mass flow, in t/d
S s substrate mass fraction at the output, in kg/t
i,  input mass flow of the substrate, in t/d
Sein substrate mass fraction at the input, in kg/t

In the stationary case, the conversion rate is simpli-
fied according to Equation (H21):

Moy Sas . YBG

77 — 1_ ‘aus aus — (H21)
Mein * Sein YBG,max
where
Tty output mass flow, in t/d
Saus substrate mass fraction at the output, in kg/t
g input mass flow of the substrate, in t/d
Sein substrate mass fraction at the input, in kg/t

Ysa biogas yield, in m3/toTM
YBG. max Maximum biogas yield, in m3/toTM
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H3.1 Riihrkesselreaktoren

Die allgemeine Bilanzgleichung fiir Riihrkesselreak-
toren ergibt sich aus dem totalen Differenzial nach
Gleichung (H22):

d(s-mg) s
o "R
Dabei ist
s Substratmassenanteil in kg/t
my Reaktionsmasse in t
i,  der eingehende Massenstrom des Substrats
int/d
Sein Substratmassenanteil am Eingang in kg/t
i, der ausgehende Massenstrom des Substrats
int/d
Saus Substratmassenanteil am Ausgang in kg/t

H3.1.1 Stationidre Riihrkesselreaktoren

Unter Verwendung der outputbezogenen Verweilzeit
gilt Gleichung (H23):

mg
Tops = — (H23)
maus
Dabei ist
T.s  outputbezogene Verweilzeit in d
my  Reaktionsmasse in t
m, . der ausgehende Massenstrom des Substrats
in t/d

Der Umsatz 7 fiir eine Reaktion erster Ordnung er-
gibt sich nach Gleichung (H24):

1

—— (H24)
1+K- 7,

n=1

Dabei ist

K Reaktionskonstante in d~!

T, outputbezogene Verweilzeit in d

Die dimensionslose Grofle K - .. wird auch Dam-

aus
kohlerzahl erster Ordnung genannt.

H3.1.2 Instationare Riihrkesselreaktoren

Instationére Riithrkesselreaktoren sind beispielsweise
Endlager oder kombinierte Nachgir-/Endlagerbehil-
ter. Die Modellierung der Gasproduktion von instati-
ondren Riihrkesselreaktoren muss fast immer durch
numerische Integration erfolgen. Da sich das Reakti-
onsvolumen mit der Zeit dndert, darf die Substratbi-
lanz nicht iiber die Konzentrationen, sondern muss
iiber die Substratmasse beschrieben werden. Der ein-
fachste Fall eines instationdren Riihrkesselreaktors
ist das Endlager mit Reaktion erster Ordnung. Die
Substratbilanz kann mit Gleichung (H25) beschrie-
ben werden:
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H3.1 Stirred-tank reactors

The general balance equation for stirred-tank reactors
is obtained from the total differential according to
Equation (H22):

ein " Sein ™ Mlaus * Saus (H22)
where

s substrate mass fraction, in kg/t

my reaction mass, in t

ri,  input mass flow of the substrate, in t/d

Sein substrate mass fraction at the input, in kg/t
rir,,, output mass flow of the substrate, in t/d

Saus substrate mass fraction at the output, in kg/t

H3.1.1 Stationary stirred-tank reactors

Using the output-based residence time, it holds Equa-
tion (H23):

Mg
Taus = = (H23)
maus
where
T.s output-based residence time, in d

my  reaction mass, in t

i, output mass flow, in t/d

The conversion rate 77 for a first-order reaction is ob-
tained from Equation (H24):

1

—— (H24)
1+K- 7,

n=1

where

K reaction constant, in d™!

T, output-based residence time, in d

The dimension-less variable K - 7, is also referred

to as first-order Damkdohler number.

H3.1.2 Non-stationary stirred-tank reactors

Non-stationary stirred-tank reactors include e. g. final
storage facilities and combined post-fermentation/fi-
nal storage tanks. Modelling the gas production of
non-stationary stirred-tank reactors must almost al-
ways be carried out by numerical integration. Since
the reaction volume changes over time, the substrate
balance should be described not by means of the con-
centrations but of the substrate mass. The simplest
case of a non-stationary stirred-tank reactor is the fi-
nal storage facility with first-order reaction. The sub-
strate balance can be described by Equation (H25):
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w = Filgy, - Sein — K - 5 - my (H25)

Dabei ist

s Substratmassenanteil in kg/t

my Reaktionsmasse in t

m,  der eingehende Massenstrom des Substrats
in t/d

Sein Substratmassenanteil am Eingang in kg/t

K Reaktionskonstante in d~!

Die Massenbilanz kann mit Gleichung (H26) erstellt
werden:

t
my = mg(t = 0)+j(mem—mBG)de (H26)

0
Dabei ist
my Reaktionsmasse in t
i,  der eingehende Massenstrom des Substrats in
t/d
rpg; Massenstrom des Biogases in t/d
[ Integrationsvariable fiir Zeit in d

Der Substratmassenanteil im instationdren Riihrkes-
selreaktor wird beschrieben durch Gleichung (H27):

$(1) - mg (1) + BBy
s(t+Ar) = ! (H27)
mg(t+ At)
Dabei ist
s Substratmassenanteil in kg/t
t Zeitind

my  Reaktionsmasse in t

H3.2 Pfropfenstromreaktoren

Der Umsatz in Pfropfenstromreaktoren 7 dhnelt dem
Umsatz in Batchreaktoren. Fiir eine Reaktion erster
Ordnung wird der Umsatz beschrieben durch Glei-
chung (H28):

K-7

n=1-¢ (H28)

Dabei ist
n Umsatz in %

K Reaktionskonstante in d~!
T mittlere hydraulische Verweilzeit in d

Besonders bei giillefreien Reaktoren muss die Volu-
meninderung beriicksichtigt werden. Bei stark ver-
diinnten Systemen, wie Abwasserreaktoren, kann sie
vernachldssigt werden. Pfropfenstromreaktoren mit
Volumenreduktion lassen sich leicht als Riihrkessel-
kaskade mit einer grolen Anzahl an Riihrkesseln
(z.B. 10) rechnen.

H4 Iterative Anpassung der Prozessstrome
Nach Identifikation der Abbaukinetik und des Reak-
tormodells wird der Umsatz je Reaktionsstufe und
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d(s - mg)
— - g - Sein — K - 8- my (H25)
where
s substrate mass fraction, in kg/t
my reaction mass, in t
i, input mass flow of the substrate, in t/d
Sein substrate mass fraction at the input, in kg/t

K reaction constant, in d™!

The mass balance can be expressed using Equa-
tion (H26):
t

my = mg(t = 0)+j(mem—mBG)de (H26)

0
where
my reaction mass, in t
ri,,  input mass flow of the substrate, in t/d

rg;  mass flow of the biogas, in t/d
0 Integration variable for time, in d

The substrate mass fraction in the non-stationary
stirred-tank reactor is described by Equation (H27):

$(1) - mg (1) + Ry
s(t+ A1) = ! (H27)
mg(t+ At)
where
s substrate mass fraction, in kg/t
t time, in d

my  reaction mass, int

H3.2 Plug-flow reactors

The conversion rate in plug-flow reactors 77 is similar
to that of batch reactors. For a first-order reaction, the
conversion rate is described by Equation (H28):

K-7

n=1-¢ (H28)
where
n conversion rate, in %
K reaction constant, in d™!
T mean hydraulic residence time, in d

In reactors free from semi-liquid manure especially,
the change in volume needs to be taken into account.
It can be ignored in highly diluted systems such as
e.g. wastewater reactors. Plug-flow reactors with vol-
ume reduction can be easily calculated as a stirred
tank cascade with a large number of tanks (e.g. 10).

H4 lterative adjustment of process flows

After identifying the degradation kinetics and the re-
actor model, the conversion per reaction stage and
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damit der Umsatz der Gesamtanlage direkt bestimmt.
Sollten in der Biogasanlage Recyclingstrome auftre-
ten, muss das Ergebnis iterativ bestimmt werden.
Hierzu wird zunichst der Substratgehalt der Riick-
laufstrome geschitzt. Dann wird der Umsatz je Reak-
torstufe berechnet und der Substratgehalt des Reak-
tors bestimmt, aus dem der Riicklaufstrom entnom-
men wird. Mit dem neuen Substratmassenanteil wird
die Rechnung wiederholt, bis sich das Ergebnis nicht
mehr dndert.

Eine andere Moglichkeit zur Losung des Gesamtsys-
tems besteht in der parallelen Losung aller Umsatz-
gleichungen. Je nach Komplexitit des Reaktor- und
Reaktionsmodells erfordert dies das Losen einer ho-
hen Anzahl an nicht linearen Gleichungen.

H5 Beispiel

H5.1 Bestimmung der Abbaukinetik im
Batch-Test

Eine Biogasanlage wird mit einem Substrat be-

schickt, das die in Bild H4 gezeigte Abbaukurve

aufweist.

Das Substrat kann als Mischung einer leicht und einer
schwer abbaubaren Fraktion beschrieben werden.
Der TM-Gebhalt betrdgt 32 % und der GV 95 %. Der
Massenanteil Methan im Biogas liegt bei 53 %, und
die Dichte betrigt 1,3 kg/my;.

800

700
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thus the conversion of the plant as a whole are deter-
mined directly. If recirculation flows are present in
the biogas plant, the result needs to be determined it-
eratively. In order to do this, the substrate content of
the recirculation flows is first estimated. Then the
conversion per reactor stage is calculated, and the
substrate content of the reactor from which the recir-
culation flow is taken is determined. The calculation
is repeated with the new substrate mass fraction, until
the result no longer changes.

Another option for solving the overall system con-
sists in the parallel solution of all conversion equa-
tions. Depending on the complexity of the reactor and
reaction model, this requires solving a large number
of non-linear equations.

H5 Example

H5.1 Determining the degradation kinetics in
batch tests

A biogas plant is loaded with a substrate that exhibits
the degradation curve shown in Figure H4.

The substrate can be described as a mixture of an eas-
ily degradable and a difficult to degrade fraction. The
TM content is 32 % and the GV is 95 %. The methane
mass fraction in the biogas is 53 % and the density is
1,3 kg/my,.

8%

e s

Messung Gasertrag /
measured gas yield

/toTM

600

3
N

6%

500

400

/toTM / gas yield Y, in m

3
N

300

200

Gasertrag Yinm

100

Anderung Gasertrag / change in gas yield

5%

4%

3%

2%

Anderung des Gasertrags Y’ in 1/d / gas yield Y”, in 1/d

1% -

Abbruchkriterium 0,5 % / terminating criterion 0,5%

‘ ‘ 0%

20

25 30 35 40

Zeitind/time, ind

Bild H4. Abbaukurve eines beispielhaften Substrats
Nach 32 Tagen wird das Abbruchkriterium von 0,5% erstmals
erreicht.

Figure H4. Degradation curve of a substrate
The terminating criterion of 0,5% is met for the first time after
32 days.
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Die kinetische Modellierung des Abbaus ist in Ta-
belle H1 wiedergegeben. Das Substrat besteht iiber-
wiegend aus Stidrke und Cellulose. Aus der Buswell-
Formel ergibt sich, dass 10 % der Biogasmasse aus

Tabelle H1. Messpunkte und Modellierung der Gaser-
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The kinetic modelling of the degradation is shown in
Table H1. The substrate consists predominantly of
starch and cellulose. From the Buswell formula we
conclude that 10 % of the biogas mass consist of wa-

Table H1. Measurement points and modelling of the

tragskurve gas yield curve
Zeit Biogas- Téagliche Yoo it” Fehler Time | Biogas Daily change Yoo it” Error
ausbeute Anderung yield (dYge/dt)/ Yge
t Ysa (dYgg/dit)/ Ygg t Yea
in in in in in in
ind | m3%/toT™M in % m3/toTM | m3/toTM ind | m%/toT™M in % m3/toTM | m3/toT™M
0 0 0 0 0 0
1 91 100,0 90,6 0,20 1 91 100,0 90,6 0,20
2 227 59,9 226,4 0,71 2 227 59,9 226,4 0,71
3 319 28,8 319,5 0,03 3 319 28,8 319,5 0,03
4 384 16,8 384,8 1,50 4 384 16,8 384,8 1,50
5 431 11,1 431,9 0,42 5 431 11,1 431,9 0,42
6 467 7,7 4671 0,13 6 467 7,7 467,1 0,13
7 495 5,6 4943 0,83 7 495 5,6 4943 0,83
8 518 4,3 516,3 1,65 8 518 4.3 516,3 1,65
9 535 3,2 534,5 0,03 9 535 3,2 534,5 0,03
10 550 2,8 550,2 0,06 10 550 2,8 550,2 0,06
11 563 2,3 564,0 1,28 11 563 2,3 564,0 1,28
12 574 2,0 576,5 4,47 12 574 2,0 576,5 4,47
13 587 2,2 587,9 0,63 13 587 2,2 587,9 0,63
14 599 2,0 598,5 0,26 14 599 2,0 598,5 0,26
15 609 1,7 608,4 0,54 15 609 1,7 608,4 0,54
16 618 1,5 617,7 0,18 16 618 1,5 617,7 0,18
17 628 1,5 626,4 1,55 17 628 1,5 626,4 1,55
18 637 1,5 634,7 5,60 18 637 1,5 634,7 5,60
19 643 1,0 642,6 0,77 19 643 1,0 642,6 0,77
20 650 1,1 650,0 0,15 20 650 1,1 650,0 0,15
21 657 11 657,1 0,05 21 657 1,1 657,1 0,05
22 662 0,8 663,8 2,00 22 662 0,8 663,8 2,00
23 669 1,0 670,2 1,40 23 669 1,0 670,2 1,40
24 674 0,8 676,3 3,36 24 674 0,8 676,3 3,36
25 681 0,9 682,0 1,77 25 681 0,9 682,0 1,77
26 687 0,9 687,5 0,94 26 687 0,9 687.,5 0,94
27 693 0,9 692,8 0,07 27 693 0,9 692,8 0,07
28 698 0,7 697,7 0,01 28 698 0,7 697,7 0,01
29 703 0,8 702,5 0,91 29 703 0,8 702,5 0,91
30 707 0,6 707,0 0,12 30 707 0,6 707,0 0,12
31 712 0,7 711,3 0,59 31 712 0,7 711,3 0,59
32 716 0,5 7153 0,09 32 716 0,5 715,3 0,09
33 720 0,6 719,2 0,67 33 720 0,6 719,2 0,67
34 723 0,4 722,9 0,01 34 723 0,4 722,9 0,01
35 725 0,3 726,4 0,86 35 725 0,3 726,4 0,86
Summe 33,87 Total 33,87

2 durch Parametervariation angepasste Kurve des Gasertrags

2 gas yield curve fitted through parameter variation
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Wasser gebildet wird, das bei der Hydrolyse der Cel-
lulose und Stirke in das Biogas eingebunden wird.

Das Substrat kann mit Gleichung (H29) beschrieben
werden:
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ter, which during the hydrolysis of the cellulose and
the starch is bound into the biogas.

The substrate can be described by Equation (H29):

K (t— K (t—
YBG(I) = YBG,max,l ) (1 —¢ v tlag)) + YBG,max,Z ’ (1 —-¢€ ¢ tlag)) (H29)

Dabei ist

Ypomax,y Maximale Biogasausbeute der schnell ab-
baubaren Fraktion in m3/toTM
(= 412 m3/toTM)

K, Reaktionskonstante fiir die schnell abbau-
bare Fraktion in d™'

K, =0,44d"

t Zeitind

Nag Dauer der Lag-Phase in d

Ypomax, Mmaximale Biogasausbeute der langsam
abbaubaren Fraktion in m3/toTM
(= 383 m3/toTM)

K, Reaktionskonstante fiir die langsam ab-
baubare Fraktion in d!
K, =0,05d"

Die Lag-Phase im Batchversuch betrigt 0,5 Tage.
Hier ist anzumerken, dass der Gasertrag nach dem
Abbruchkriterium der Messung 725 m3/toTM und
nach der Modellierung 795 m3/toTM betrigt.

Aus den Gasertrigen ergeben sich die Substrat-
massenanteile nach Gleichung (H30) und Glei-
chung (H31):

Soq = 146,5 kg/t (H30)
Son = 136,2 kg/t (H31)
Dabei ist

501 Substratmassenanteil der schnell abbaubaren
Fraktion im Inputmaterial in kg/t

So2  Substratmassenanteil der langsam abbaubaren
Fraktion im Inputmaterial in kg/t

H5.2 Bestimmung des Reaktormodells der
Biogasanlage

Die Biogasanlage wird mit 25 t/d beschickt. Sie be-
steht aus zwei Reaktoren mit je 1000 m*> Nettovolu-
men. Die Reaktoren konnen als ideal durchmischte
Riihrkesselreaktoren angenommen werden. Téglich
werden 75 t Gérsubstrat aus Reaktor 2 zum Anmai-
schen in den ersten Reaktor zuriickgepumpt. Das
restliche Gérsubstrat wird in das Endlager gepumpt.
Das Reaktormodell ist in Bild H2 wiedergegeben.

where

YpGmax,y Maximum biogas yield of the rapidly de-
gradable fraction, in miI/toTM
(= 412 m3/toTM)

K, reaction constant for the rapidly degrada-
ble fraction, in d™!

K, =044 d"!

t time, in d

Nag duration of the lag phase, in d

Ypomax, Maximum biogas yield of the slowly de-
gradable fraction, in mi]/toTM
(= 383 m3/toTM)

K, reaction constant for the slowly degrada-
ble fraction, in d™!
K, =0,05d"

The lag phase in the batch test is 0,5 days. It should be
noted that the gas yield is 725 m3/toTM according
to the measurement’s terminating criterion and
795 m3/toTM according to the modelling.

The substrate mass fractions are obtained from the
gas yields according to Equation (H30) and Equa-
tion (H31):

so1 = 146,5 kg/t (H30)

Sop = 136,2 kg/t (H31)

where

50,  Substrate mass fraction of the rapidly degrada-
ble fraction in the input material, in kg/t

Sop  Substrate mass fraction of the slowly degrada-
ble fraction in the input material, in kg/t

H5.2 Determining the biogas plant’s
reactor model

The biogas plant is loaded with 25 t/d. It consists of
two reactors, each of 1000 m> net volume. The reac-
tors can be assumed to be ideally mixed stirred-tank
reactors. Every day, 75 t of fermentation substrate are
pumped back from reactor 2 for slurrying in the first
reactor. The remaining fermentation substrate is
pumped into the final storage facility. The reactor
model is shown in Figure H2.
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H5.3 Berechnung der Umsitze je
Reaktionsstufe

Zur Umsatzberechnung werden die ersten beiden Re-
aktoren stationir gelost und der Umsatz im Endlager
numerisch integriert. Der Substratmassenanteil wird
beschrieben durch s, ; als Substrat im Fermenter i der
Fraktion j. Die Substratbilanz im ersten Fermenter
kann nach Gleichung (H32) beschrieben werden:
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H5.3 Calculating the conversion rates per
reaction stage

To calculate conversion rates, the first two reactors
are solved as stationary and the conversion rate in the
final storage facility integrated numerically. The sub-
strate mass fraction is described by s; ; as substrate in
fermenter i of fraction j. The substrate balance in the
first fermenter can be described by Equation (H32):

ds, ; _ oy 1y, N Sy
dr Mg
Dabei ist
s;;  Substratmassenanteile der Fraktion j im Fer-

menter 1 in kg/t
Sp;  Substratmassenanteile im Zulauf des Fermen-
ters 1 der Fraktion j in kg/t
i, Inputstrom in t/d
myg ;1 Reaktionsmasse Fermenter in t
Substratmassenanteile der Fraktion j im Fer-
menter 2 in kg/t
ry  Rezirkulatstrom in t/d
K. Reaktionskonstante fiir die Fraktion j in d™!
ri;  Massenstrom vom Fermenter zum Nachgirer
in t/d
Die Substratbilanz im zweiten Fermenter kann nach
Gleichung (H33) beschrieben werden:

dsz,j _ Syt

dt )
Dabei ist
§,;  Substratmassenanteile der Fraktion j im
Fermenter 2 in kg/t
s;;  Substratmassenanteile der Fraktion j im

Fermenter 1 in kg/t

rir;  Massenstrom vom Fermenter zum Nachgirer
in t/d

mg, Reaktionsmasse Nachgirer in t

K. Reaktionskonstante fiir die Fraktion j in d™!

ry,  Massenstrom vom Nachgirer zum Girrestla-
ger in t/d

ry  Rezirkulatstrom in t/d

Massenstrombilanz erster Fermenter:

My = g+ rg — mBGH - mBGm (H34)
Dabei ist
ni Inputstrom in t/d
iy, Massenstrom vom Fermenter zum
Nachgiérer in t/d
ritg Rezirkulatstrom in t/d

mBG“ Massenstrom des Biogases aus der
Fraktion 1 im Fermenter 1 in t/d

mBGu Massenstrom des Biogases aus der
Fraktion 2 im Fermenter 1 in t/d

mg1

— Kj . SZ,j

) my Sy
NI R . 1 "1
-K, -5 - — (H32)
Mg.1
where
s;; substrate mass fractions of fraction j in fer-

menter 1, in kg/t

Sp,;  substrate mass fractions at the inflow of fer-
menter 1 for fraction j, in kg/t

i,  input flow, in t/d

myg | Treaction mass, fermenter, in t

substrate mass fractions of fraction j in fer-

menter 2, in kg/t

rg  recyclate flow, in t/d

K,  reaction constant for fraction j, in d™!

rii;  mass flow from the fermenter to the post-fer-
menter, in t/d

The substrate balance in the second fermenter can be
described by Equation (H33):

mg.2 mg2

where

substrate mass fractions of fraction j in fer-

menter 2, in kg/t

substrate mass fractions of fraction j in fer-

menter 1, in kg/t

ri;  mass flow from the fermenter to the post-fer-
menter, in t/d

myg, Treaction mass, post-fermenter, in t

K,  reaction constant for fraction j, in d™!

ri,  mass flow from the post-fermenter to the di-
gestate storage tank, in t/d

rg  recyclate flow, in t/d

Mass flow balance, first fermenter:

My = g+ rig — mBGH - mBGm (H34)
where
ni input flow, in t/d
niy, mass flow from fermenter to post-fer-
menter, in t/d
ritg recyclate flow, in t/d

mBG“ mass flow of biogas from fraction 1 in fer-
menter 1, in t/d

mBGu mass flow of biogas from fraction 2 in fer-
menter 1, in t/d
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Massenstrombilanz des Gesamtsystems 7i1,: Mass flow balance of the overall system rz,:

I’i12 - I’i’lo - mBGl,l h mBGl,z B mBGm - mBGz,z (H35)
Dabei ist where
1, Massenstrom vom Nachgérer zum Gérrest- 1, mass flow from post-fermenter to digestate
lager in t/d storage tank, in t/d
7y, Inputstrom in t/d iy, input flow, in t/d

mBG“ Massenstrom des Biogases aus der mBG“ mass flow of biogas from fraction 1
Fraktion 1 im Fermenter 1 in kg/d in fermenter 1, in kg/d

figg,, Massenstrom des Biogases aus der figg,, mMass flow of biogas from fraction 2
Fraktion 2 im Fermenter 1 in kg/d in fermenter 1, in kg/d

mBGz,l Massenstrom des Biogases aus der mBGz,l mass flow of biogas from fraction 1

Fraktion 1 im Fermenter 2 in kg/d

in fermenter 2, in kg/d

mBG2 , Massenstrom des Biogases aus der mBG2 , mass flow of biogas from fraction 2
" Fraktion 2 im Fermenter 2 in kg/d " in fermenter 2, in kg/d

Fiir den Biogasmassenstrom gilt: The mass flow of biogas fraction is calculated:

Mg = K ssj e (H36) Mg, = K ssj e (H36)
" 1= whyq " 1 - wyyq
Dabei ist where
mBGM Massenstrom des Biogases der Fraktion j im mBGM mass flow of biogas of fraction j in fermenter
- Fermenter i in kg/d - i,inkg/d
; Reaktionskonstante fiir die Fraktion j in d~! ; reaction constant for fraction j, in d!
Sij Substratmassenanteil der Fraktion j im Fer- Sij substrate mass fraction of fraction j in fer-
menter 7 in kg/t menter 7, in kg/t
mg ; Rezirkulatmasse im Fermenter i in t mg;  recyclate mass in fermenter i, in t
whuya  Anteil der Biogasmasse, die aus dem Wasser Whya  fraction of biogas mass originating from the

der Hydrolyse stammt, in kgHzo/kgBG hydrolysis water, in kgHzo/kgBG

Jetzt sind alle Gleichungen bekannt, um das System
zu losen. Zuerst werden die Substratmassenanteile
geschitzt, dann die Massenstrome berechnet und
schlieBlich die Anderung der Substratmassenanteile
mit den Bilanzgleichungen berechnet. Die Substrat-
massenanteile werden so angepasst, dass die Ablei-
tungen null werden. Dies entspricht dem stationédren

Now all the equations needed for solving the system
are known. First the substrate mass fractions are esti-
mated, then the mass flows calculated, and finally the
change in the substrate mass fractions calculated us-
ing the balance equations. The substrate mass frac-
tions are so adjusted that the derivatives become
equal to zero. This corresponds to the steady state.

Zustand.
Losung: Solution:
sip = 7,0 kg/t sip = 7,0 kg/t
51, = 359 kg/t 51, = 359 kg/t
5o = 1.2 kgt 5o = 1.2 kgt
Sy = 23,8 kglt Sy, = 23,8 kglt
my; = 94,6 t/d m; = 94,6 t/d
m, = 17,6 t/d m, = 17,6 t/d
mBG“ = 3,44 td mBG“ = 3,44 td
mBGm = 1,998 t/d mBGm = 1,998 t/d
mBGM = 0,61 t/d mBGM = 0,61 t/d
mBGn = 1,32 td mBGn = 1,32 td
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Dabei ist

ri;  Massenstrom vom Fermenter zum Nachgirer
in t/d

r,  Massenstrom vom Nachgirer zum Girrest-
lager in t/d

Der Umsatz im Endlager muss durch Integration be-
stimmt werden. Die Massenbilanz fiir das Endlager
lautet:

d(s; ;- mg3) .
3 R3/ =my,- SZ,j — Kj . S3,j . mR,3 (H37)

dr

Dabei ist

s3;  Substratmassenanteil im Girrestlager der
Fraktion j in kg/t

myg ;3 Reaktionsmasse im Gérrestlager in t

r,  Massenstrom vom Nachgérer zum Girrest-
lager in t/d

§5;  Substratmassenanteil im Fermenter 2 der
Fraktion j in kg/t

K;  Reaktionskonstante fiir die Fraktion j in d!

Unter Beriicksichtigung der Anfangsbedingung
mg 3 = 0 bei 7 = 0 lautet die Losung der Substratbilanz
wie folgt:

My - 8, K.
S5, My = —-—2---2—4.(1—(3 X ’) (H38)

K;
Dabei ist
s3;  Substratmassenanteil im Gérrestlager der
Fraktion j in kg/t

mg 3 Reaktionsmasse im Girrestlager in t

r,  Massenstrom vom Nachgérer zum Girrest-
lager in t/d

$5;  Substratmassenanteil im Fermenter 2 der
Fraktion j in kg/t

K,  Reaktionskonstante der Fraktion j in d”!

J
t Zeitind

Der Ablauf aus Fermenter 2 ist weitestgehend ausge-
goren. Die Volumenreduktion des Gérsubstrats auf-
grund der Biogasproduktion kann daher in guter Ni-
herung vernachlissigt werden. Die Reaktionsmasse
im Girrestlager wird somit beschrieben durch:

mg5(1) = ity -t (H39)

Dabei ist

myg ;3 Reaktionsmasse im Gérrestlager in t

t Zeitind

m,  Massenstrom vom Nachgirer zum Gérrest-
lager in t/d
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where

ri;  mass flow from the fermenter to the post-fer-
menter, in t/d

riy,  mass flow from the post-fermenter to the di-
gestate storage tank, in t/d

The conversion rate in the final storage facility needs
to be found by integration. The mass balance for the
final storage facility is:

d(S3’j : mR’3)

where

substrate mass fraction in the digestate storage

tank of fraction j, in kg/t

myg 5 reaction mass in the digestate storage tank, in t

ri,  mass flow from the post-fermenter to the di-
gestate storage tank, in t/d

§,;  substrate mass fraction in fermenter 2 of frac-
tion j, in kg/t

K;  reaction constant for fraction j, in d!

Bearing in mind the initial condition mp 5 =0 atz =0,
the solution of the substrate balance is as follows:

My - Sy K-
S5, My = —-—2---2—’%(1 —e ’) (H38)

where

substrate mass fraction in the digestate storage

tank of fraction j, in kg/t

mg 3 reaction mass in the digestate storage tank, in t

ri,  mass flow from the post-fermenter to the di-
gestate storage tank, in t/d

s,;  substrate mass fraction in fermenter 2 of frac-
tion j, in kg/t

K,  reaction constant of fraction j, in d™!

J
t time, in d

53,

The outflow from fermenter 2 is fully fermented to
the greatest possible extent. The volume reduction of
the fermentation substrate due to biogas production
can, therefore, be ignored to a good approximation.
The reaction mass in the digestate storage tank is then
described by:

mg (1) = ity - 1 (H39)

myg 3 reaction mass in the digestate storage tank, in t

t time, in d

m, mass flow from the post-fermenter to the di-
gestate storage tank, in t/d
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Der Substratmassenanteil ergibt sich zu:

Sy K-t
S3; = ﬁ-(l—e ! ) (H40)
Dabei ist
s3; Substratmassenanteil im Gérrestlager der
Fraktion j in kg/t
§,; Substratmassenanteil im Fermenter 2
der Fraktion j in kg/t

K; Reaktionskonstante der Fraktion j in d!

t Zeitind

Aufgrund der Vernachlidssigung der Volumeninde-
rung errechnet sich der Umsatz im Endlager 7; ; mit
der einfachen Formel:

23 (H41)

My =1~
S2,/

Dabei ist
175, Umsatz im Girrestlager der Fraktion j in %

s3;  Substratmassenanteil im Gérrestlager der
Fraktion j in kg/t

§,;  Substratmassenanteil im Fermenter 2 der
Fraktion j in kg/t

In unserem Beispiel ergibt sich die Losung zu Zeit-
punkt =180 d zu:

53,1 = 0,015 kg/t

Dabei ist

53, Substratmassenanteil im Gérrestlager der Frak-
tion 1 in kg/t

53, Substratmassenanteil im Gérrestlager der Frak-
tion 2 in kg/t

Die mittleren Biogasstrome aus dem Endlager betra-
gen:

0,02 t/d

mBGll
tigg,, = 0.41Ud

Dabei ist

mBG3,l Massenstrom des Biogases aus dem Giér-
restlager der Fraktion 1 in t/d

figg,, Massenstrom des Biogases aus dem Giir-
restlager der Fraktion 2 in t/d

Der Umsatz der schnell abbaubaren Fraktion betrédgt
98,7 %, der Umsatz der langsam abbaubaren Fraktion
88,9 %.

H5.4 Iterative Anpassung der Prozessstréme

Entfillt in diesem Fall, da alle Reaktorstufen analy-
tisch gelost werden konnen.
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The substrate mass fraction is:

_ i( _ ‘Kj")
5= g li-e (H40)

where

substrate mass fraction in the digestate storage
tank of fraction j, in kg/t

§,; substrate mass fraction in fermenter 2 of frac-
tion j, in kg/t
K; reaction constant of fraction j, in d!

t time, in d

As the change in volume was ignored, the conversion
rate in the final storage facility 77, ; is given by the
simple formula:

23 (H41)

My =1~
S2,/

where

75, conversion rate in the digestate storage tank of

fraction j, in %

substrate mass fraction in the digestate storage

tank of fraction j, in kg/t

§,;  substrate mass fraction in fermenter 2 of frac-
tion j, in kg/t

S3J

In our example, the solution at time 7 = 180 d is:

53,1 = 0,015 kg/t

where

53, substrate mass fraction in the digestate storage
tank of fraction 1, in kg/t

53, substrate mass fraction in the digestate storage
tank of fraction 2, in kg/t

The mean biogas flows from the final storage facility
are:

0,02 t/d

My,

tigg,, = 0.41Ud

where

figg, ~ Mass flow of the biogas from the digestate
~ storage tank of fraction 1, in t/d
g mass flow of the biogas from the digestate
32 . .
storage tank of fraction 2, in t/d

The conversion rate of the rapidly degradable fraction
is 98,7 %, that of the slowly degradable fraction is
88,9 %.

H5.4 Iterative adjustment of process flows

Not applicable in this case, since all reactor stages
can be solved analytically.
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H5.5 Bestimmung des Gasertrags

Nachdem die Massen- und Substratbilanzen gelost
sind, kann der Gasertrag bestimmt werden.

Substrateintrag:

Sein = 11119 (591 +502) (H42)
Dabei ist
S.i, die im Zeitraum von O bis ¢ eingetragene Sub-

stratmasse in kg

t Zeitind

i, Inputstrom in t/d

501 Substratmassenanteil der schnell abbaubaren
Fraktion im Inputmaterial in kg/t

So2  Substratmassenanteil der langsam abbaubaren
Fraktion im Inputmaterial in kg/t

Substrataustrag:

Saus = 17715~ (53, +53,) (H43)
Dabei ist
S.us  die am Zeitpunkt f entnehmbare Substratmasse

im Girrestlager in kg

t Zeitind
r,  Massenstrom vom Nachgérer zum Girrest-
lager in t/d

53,  Substratmassenanteil im Gérrestlager der
Fraktion 1 in kg/t

53,  Substratmassenanteil im Gérrestlager der
Fraktion 2 in kg/t

Der Umsatz 17 (sieche Gleichung (H20)) berechnet
sich aus dem Verhiltnis der Substratmengen:

= ]_as - __BG H44
ARl (H44)

ein G,max

Dabei ist

S die am Zeitpunkt ¢ entnehmbare Substrat-
masse im Girrestlager in kg

die im Zeitraum von 0 bis ¢ eingetragene
Substratmasse in kg

Ysa Biogasausbeute in m3/toTM

YBG. max Maximale Biogasausbeute in my/toTM

aus

In dem Beispiel betridgt der mittlere Umsatz in der se-
mikontinuierlichen Biogasanlage 98,6 % des im
Batch-Test ermittelten Gaspotenzials. Vom Gaspo-
tenzial 795 m3/toTM werden 784 m3/toTM umge-
setzt.
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H5.5 Determining the gas yield

The mass and substrate balances having been solved,
the gas yield can now be determined.

Substrate input:

Sein = 11119 (591 +502) (H42)
where
S.in  substrate mass input during the time from 0 to
t,in kg
t time, in d

i, input flow, in t/d

S50,  Substrate mass fraction of the rapidly degrada-
ble fraction in the input material, in kg/t

Sop  Substrate mass fraction of the slowly degrada-
ble fraction in the input material, in kg/t

Substrate output:
Saus = 1115 (S31+53,) (H43)

where

substrate mass in the digestate storage tank

that can be removed at time ¢, in kg

t time, in d

ri,  mass flow from the post-fermenter to the di-
gestate storage tank, in t/d

53,  substrate mass fraction in the digestate storage
tank of fraction 1, in kg/t

53,  substrate mass fraction in the digestate storage

tank of fraction 2, in kg/t

The conversion rate 77 (see Equation (H20)) is calcu-
lated from the ratio of the substrate quantities:

n=1-=2-=_—-— (H44)
S ein Y BG,max
where
Sus substrate mass in the digestate storage tank
that can be removed at time ¢, in kg
Sein substrate mass input during the time from 0O

to ¢, in kg
Y biogas yield, in m3/toTM
YBG. max Maximum biogas yield, in my/toTM

In the example, the mean conversion rate in the semi-
continuous biogas plant is 98,6 % of the gas potential
obtained in the batch test. Out of a gas potential of
795 m3/toTM, 784 m3/toTM are converted.
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Anhang | Biogas- und Stromproduktion der Biogasanlage zur Bestimmung des
Restgaspotenzials

Gas- und Energieverwertung BHKW 1

Mess- Messdauer Durch- Durch- Gas- Strom- Leistung Betriebs- Substrat-
beginn schnittlicher | schnittliche | verbrauch | produktion BHKW stunden menge
Methan- Gas- am BHKW
gehalt temperatur
in % in°C in m? in kWh in kW inh int
Gas- und Energieverwertung BHKW 2
Mess- Messdauer Durch- Durch- Gas- Strom- Leistung Betriebs- Substrat-
beginn schnittlicher | schnittliche | verbrauch | produktion BHKW stunden menge
Methan- Gas- am BHKW
gehalt temperatur
in % in°C in m3 in kWh in kW inh int
Bemerkungen:
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Annex | Biogas and power production
of the biogas plant for determining the residual gas potential
Gas and energy utilisation, cogeneration plant 1
Start of | Durationof Mean Mean gas Gas con- Energy Power out- Operating Substrate
measure- | measure- methane temperature | sumption production put of the hours quantity
ment ment content in the plant plant
in % in°C in m? in kWh in kW inh int
Gas and energy utilisation, cogeneration plant 2
Start of | Durationof Mean Mean gas Gas con- Energy Power out- | Operating Substrate
measure- | measure- methane temperature | sumption production put of the hours quantity
ment ment content in the plant plant
in % in°C in m3 in kWh in kW inh int
Comments:
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Anhang J Bedeutung des CSB

Der im Abwasserbereich auch international einge-
fithrte chemische Sauerstoffbedarf (CSB) als Sum-
menparameter fiir die Bewertung oxidativ abbaubarer
Wasserinhaltsstoffe ist beziiglich seiner Verwendung
fiir die Modellierung anaerober Prozesse zur Behand-
lung feststoffreicher Substrate (organische Schldamme,
Agrar- und Industrieprodukte) umstritten.

Hauptkritikpunkt ist dabei die schwierige analytische
Handhabung des fiir weitgehend feststoffarme Ab-
wisser entwickelten Tests bei der Untersuchung fest-
stoffreicher und grobdisperser organischer Schldmme.

Andererseits stellt der CSB ein wichtiges Instrument
dar bei der Modellierung und theoretischen, statisti-
schen Bewertung anaerober Prozesse, und er wurde
ein Hauptparameter zur Modellierung und Simula-
tion im ADMI (Anaerobic Digestion Model Nr. 1).

Durch die formale Gleichsetzung des CSB mit dem
stochiometrischen Sauerstoffbedarf der totalen Oxi-
dation organischer Verbindungen lédsst sich ein dem
CSB analoger Wert aus der bekannten Bruttosum-
menformel einer organischen Verbindung errechnen.

Ebenfalls aus diesen Summenformeln lassen sich
mithilfe der bekannten Buswell-Formel (siehe Glei-
chung (1)) auch die theoretischen Methan- und Koh-
lenstoffdioxidausbeuten fiir die entsprechende Sub-
stanz bestimmen.

Zusammen mit dem Methaniquivalent von 350 f\/kg
anaerob abgebautem CSB lassen sich somit die Ab-
hingigkeiten von Gasausbeute und Gaszusammen-
setzung von den CSB:0TM-Verhiltnissen anaerob
metabolisierbarer organischer Substrate statistisch
darstellen und fiir eine Prozessbilanzierung im Vor-
feld der Biogasanlagenplanung ohne vorhandene
analytische Substratuntersuchungen nutzen.

AuBerdem konnen die Ergebnisse von Gértests be-
ziiglich ihrer Substratrelevanz statistisch verifiziert
werden.

Durch die ebenfalls theoretisch herleitbaren Bezie-
hungen zwischen dem CSB-Wert und dem organi-
schen Kohlenstoffanteil einer Verbindung sowie zwi-
schen dem CSB und dem Heizwert lédsst sich z.B. das
C:N-Verhiltnis aus dem héufig mit geringerem Auf-
wand ermittelbaren CSB:N-Verhiltnis abschétzen.

Fiir sehr heterogene, grobpartikuldre Substratgemi-
sche kann man aus dem einfacher bestimmbaren
Heizwert das CSB:0TM-Verhiltnis errechnen.

Andererseits besteht die Moglichkeit, gerade fiir
feuchte Girreste aus CSB:0TM den Heizwert des
entwisserten Feststoffkuchens fiir die Bewertung ei-
ner moglichen thermischen Nutzung oder die Pro-
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Annex J Importance of the CSB

Chemical oxygen demand (CSB), introduced interna-
tionally in the wastewater industry as a sum parame-
ter for the evaluation of oxidatively degradable sub-
stances in water, is contentious as regards its use for
the modelling of anaerobic processes in the treatment
of solids-rich substrates (organic sludge, agricultural
and industrial products).

The main criticism focuses on the difficult analytical
handling of the tests, developed for largely low-solids
wastewater, when investigating solids-rich and
coarsely dispersed organic sludge.

On the other hand, the CSB is an important tool in the
modelling and theoretical statistical evaluation of
anaerobic processes, and has become a principal pa-
rameter for modelling and simulation in ADMI
(anaerobic digestion model no. 1).

By formally equating the CSB with the stoichiomet-
ric oxygen demand of the total oxidation of organic
compounds, it is possible to calculate a value analo-
gous to the CSB from the known gross sum formula
of an organic compound.

From these sum formulae it is also possible to deter-
mine the theoretical methane and carbon dioxide
yields for the relevant substance, using the well-
known Buswell formula (see Equation (1)).

Together with the methane-equivalent of 350 f/kg of
anaerobically degraded CSB, the dependence of gas
yield and gas composition on the CSB:0TM ratios of
anaerobically metabolisable organic substrates can
thus be modelled statistically, and used for process
balancing in advance of biogas plant planning with-
out analytical substrate investigations being availa-
ble.

In addition, the results of fermentation tests can be
verified statistically in respect of their substrate rele-
vance.

Due to the relationships, also theoretically derivable,
between the CSB value and the organic carbon frac-
tion of a compound and between the CSB and the cal-
orific value, it is also possible to estimate (e.g.) the
C:N ratio from the CSB:N ratio, which often can be
obtained with a smaller investment of resources.

For very heterogeneous, coarsely particulate sub-
strate mixtures, the CSB:0TM ratio can be calculated
from the calorific value, which is easier to determine.

On the other hand, there is also the option of investi-
gating from the CSB:0TM ratio, for moist digestates
in particular, the calorific value of the dehydrated
solid cake in order to evaluate potential thermal utili-
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zessbedingungen einer aeroben Gérrest-Nachrotte zu
untersuchen.

Aufgrund ihrer relativ aufwendigen analytischen
Untersuchung fiir feststoffreiche Schlimme ist die
CSB-Einzelmessung in einer Substratprobe nicht
zielfiihrend fiir deren Bewertung.

Probenmenge und mogliche Modifizierung des CSB-
Standardtests miissen der Probenqualitit angepasst
und das Ergebnis durch Mehrfachbestimmungen ab-
gesichert werden.

AuBerdem muss sichergestellt werden, dass sdmt-
liche organische Partikel der Probe, die im Gérpro-
zess auch einer enzymatischen Hydrolyse unterlie-
gen, aufgeschlossen und von der CSB-Analytik er-
fasst werden.

Die CSB-Messung im Probeniiberstand oder in ei-
nem Eluat ist fiir die Bewertung der girrelevanten
Substratparameter irrelevant.

Weder der CSB der festen Probe noch der CSB in der
fliissigen Phase sind fiir sich allein aussagekriftig. In
der Klidrschlammbehandlung gibt es deshalb z.B. den
Gesamt-CSB, der ermittelt wird, indem die pastose
Probe 10 min bei 100°C mit 2n NaOH behandelt
wird. AnschlieBend wird der CSB der abgetrennten
fliilssigen Phase bestimmt. Hier werden neben den
fliissigen geldsten Bestandteilen noch hydrolysierte
Bestandteile gemessen. Eine Unterscheidung des
Parameters durch Bezeichnung als CSBy . kann
sinnvoll sein. Er entspricht {iber einen Proportionali-
titsfaktor etwa der oTM gemil3 den schon angespro-
chenen substratspezifischen Relationen zwischen
CSB,yq und oTM.

Auch die Modellierung von Gérparametern mithilfe
der vorstehend dargelegten stochiometrischen Bezie-
hungen wird nur bei Betrachtung des gesamten
CSB:0TM-Spektrums von ca. 1,2 (Kohlenhydrate)
bis 2,8 (Fette) aussagekriftig fiir die Einordnung ei-
nes zu betrachtenden projektspezifischen Substrats.

Wihrend also die CSB-Einzelmessung ungeeignet ist
als Basisparameter fiir eine Prozessmodellierung, ist
der statistische Einsatz des CSB-abhingigen Stochio-
metrie-Instrumentariums sehr aussagekriftig fiir die
Einflussbewertung einzelner Bilanzparameter, fiir die
Untersuchung von Szenarien bei variierenden Stoff-
werten sowie fiir Machbarkeitsuntersuchungen zur
Entscheidungsfindung iiber geplante Anlagenpro-
jekte ohne verfiigbare analytische Definition der pro-
gnostizierten Gérsubstrate.
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sation or the process conditions of aerobic post-di-
gestates.

Due to its relatively costly analytical examination for
solids-rich sludge, a single CSB measurement in a
substrate sample is not a productive approach for the
sample’s evaluation.

The size of the sample and any modifications made to
the standard CSB test need to be matched to the sam-
ple’s quality, and the result validated through re-
peated runs.

In addition, it needs to be ensured that all the organic
particles in the sample that also undergo enzymatic
hydrolysis during the fermentation process, are
pulped and captured by the CSB analysis.

CSB measurement in the sample supernatant or in an
eluate, cannot be used for evaluating the fermenta-
tion-relevant substrate parameters.

Neither the CSB of the solid sample nor the CSB in
the liquid phase provide enough information on their
own. In sewage sludge treatment, therefore, there ex-
ists e.g. the concept of total CSB, which is obtained
by treating the paste-like sample with 2n NaOH for
10 minutes at 100 °C. Subsequently the CSB of the
separated liquid phase is determined, where in addi-
tion to the dissolved components, the hydrolysed
components are also measured. Distinguishing this
parameter by writing it in the form CSB, . can be
useful. Via a proportionality factor, it corresponds
approximately to the oTM in accordance with the
aforementioned substrate-specific relationships be-
tween CSB, 4, and oTM.

The modelling of fermentation parameters with the
help of the aforementioned stoichiometric relation-
ships, too, provides useful information for classifying
a project-specific substrate of interest only when con-
sidering the entire CSB:0TM spectrum from ca. 1,2
(carbohydrates) to 2,8 (fats).

Whilst individual CSB measurements, therefore, are
unsuitable to serve as basic parameters for process
modelling, the statistical use of the CSB-dependent
stoichiometric range of tools provides a great deal of
information for evaluating the effect of individual
balance parameters, for investigating scenarios with
varying substance values, and for feasibility studies
involving decision-making about planned projects in
the absence of analytical definition of the predicted
fermentation substrates.
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