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Vor dem Hintergrund der aktuellen energiepolitischen Entwicklungen und des zunehmenden Kosten-
druckes steigen die Anforderungen an eine prazise und zugleich praxisnahe Bilanzierung, Bewertung
und Optimierung des Biogasprozesses. Dies beinhaltet sowohl die detaillierte Charakterisierung und
Qualitatsbewertung der individuell eingesetzten Substrate als auch die Effizienzbewertung ihrer verfah-
rensspezifischen Umsetzung im Fermenter.

In Bezug auf die erzeugte bzw. erzeugbare Menge an Biogas ist dabei zwischen dem maximalen Bio-
gasbildungspotential der einzelnen Substrate und dem Biogasertrag im realen Anlagenbetrieb zu unter-
scheiden (Abbildung 1). Das substratspezifische Biogasbildungspotential erlaubt Aussagen Uber die
Substratqualitat fur den Einsatz in einer Biogasanlage, hingegen der tatsachliche Biogasertrag im rea-
len Anlagenbetrieb die Beurteilung der verfahrensspezifischen Effizienz bei unterschiedlichen Verweil-
zeiten und Betriebsbedingungen ermdglicht. Bis heute ist eine scharfe Trennung der beiden Kenngro-
3en in den vorhandenen theoretischen und experimentellen Methoden nicht Ublich bzw. méglich.

Biogasbildungspotential
Biogasbildungspotential, welches unter anaeroben Bedingungen maximal erreichbar ist

Biogasertrag
Biogasertrag im realen Anlagenbetrieb bei unterschiedlichen Verweilzeiten und Betriebsbedingungen

Abbildung 1: Zusammenhang zwischen dem Methanpotential und Methanertrag im realen Anlagenbetrieb

Fir die Qualitdtsbeurteilung von Substraten und die Effizienzbewertung ihrer verfahrenstechnischen
Umsetzung in einer Biogasanlage existieren in der Wissenschaft und Praxis vielfaltige Untersuchungs-
methoden. Neben stéchiometrischen Berechnungsverfahren auf Basis chemischer Substratanalysen
stehen hier experimentelle Laborversuche (Batch oder kontinuierlich) sowie die Messwerte aus grof3-
technischen Anlagen zur Verfugung [1]. Eine direkte Vergleichbarkeit der unterschiedlichen Verfahren
auf Basis der Trockensubstanz (TS, oTS, FoTS), Futtermittel-, Elementar- oder Brennwertanalyse sowie
den Richtwerten der KTBL ist bis heute nicht gegeben. Uberschlagige Berechnungen nach Baserga [2]
oder die von dem Kuratorium fur Technik und Bauwesen in der Landwirtschaft (KTBL) ver6ffentlichten
Biogasertrage [3, 4] einzelner Substrate kdnnen als Richtwerte fungieren. Sie erlauben in den meisten
Fallen eine allgemeine Beurteilung unterschiedlicher Substratarten, bericksichtigen aber nicht den
Einfluss unterschiedlicher Anlagenkonfigurationen und Betriebsweisen und zeigen somit haufig Abwei-
chungen zu den Ergebnissen der Praxis. Fur eine verlassliche und vor allem prazise Auslegung, Effizi-
enz- und Wirtschaftlichkeitsbewertung einer Biogasanlage ist eine aussagekraftige und einheitliche
Beurteilung von Substraten und den resultierenden Biogasertragen unerlasslich.

Ziel des Verbundvorhabens ist es, die unterschiedlichen Verfahren in lhrer Aussagekraft und Praxistaug-
lichkeit zu beurteilen und hinsichtlich einer einheitlichen bzw. prazisen Methode zur Substrat- und Pro-
zessbewertung weiterzuentwickeln. Hierfur sind die unterschiedlichen theoretischen und analytischen
Verfahren flur die Bestimmung des maximalen Biogasbildungspotentials praxisrelevanter Substrate mit-
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einander zu vergleichen. Auf Basis vereinfachter Reaktionsmodelle lassen sich diese Ergebnisse dann
im Rahmen einer Anlagenbilanzierung zur Effizienzbewertung einer Biogasanlage verwenden. Durch die
vergleichenden Analysen im Labor-, Technikums- und Praxismafdstab lassen sich die unterschiedlichen
Bewertungsverfahren dabei auch hinsichtlich ihrer Skalierbarkeit evaluieren.

Die Projektergebnisse werden abschlieend sowohl in einem praxisnahen Leitfaden (DBFZ-Report) als
auch in einer benutzerfreundlichen Webanwendung zur Substrat- und Effizienzbewertung von Biogasan-
lagen veroffentlicht. Das Projekt leistet damit einen wichtigen Beitrag, um einen direkten Vergleich und
gezielten bzw. aussagekraftigen Einsatz der vielfaltigen Kenngréofen im grofitechnischen Anlagenbe-
trieb zu ermdglichen.

Auf Basis der unterschiedlichen Methoden zur Bestimmung des Biogasbildungspotentials oder -ertrags
lassen sich die konkreten Projektinhalte anhand der einzelnen Arbeitspakete systematisch ableiten
(Abbildung 2). So befassen sich die ersten drei Arbeitspakete (AP1 bis AP3) mit experimentellen und
theoretischen Untersuchungen zum Biogasbildungspotential, wohingegen AP3 bis AP6 die Durchfuh-
rung und Evaluation kontinuierlicher Versuche im Labor- und Praxismafstab sowie die entsprechende
Prozessbilanzierung und praxisnahe Modellierung des Biogasertrags zugrunde liegen.

chemische Substratzusammensetzung
Analytische Charakterisierung praxisrelevanter Substrate

Batchversuche stochiometrische Berechnungsmethoden
Experimentelle Bestimmung des Stéchiometrische Berechnung des
Biogasbildungspotentials Biogasbildungspotentials

Prozessbilanzierung und praxisnahe Modellierung
Modellimplementation und Parameteranpassung zur Prozessbilanzierung

kontinuierliche Laborversuche grofdtechnischer Anlagenbetrieb
Kontinuierliche Vergarungs- Datenerfassung an
versuche im Labormafistab grofdtechnischen Biogasanlagen

Abbildung 2: Theoretische und experimentelle Methoden zur Bestimmung des Biogaspotentials und -ertrags
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Analytische Charakterisierung praxisrelevanter Substrate

Im ersten Arbeitspaket sind die Ergebnisse relevanter Analytikmethoden zur Substratcharakterisierung
ublicher, landwirtschaftlicher Biogassubstrate zu vergleichen. Dies beinhaltet sowohl die Bewertung der
Messunsicherheiten und Bestimmungsgrenzen als auch die Aussagekraft der jeweiligen Methoden in
Abhangigkeit der einzelnen Substrate.

( N\
Substrate
———| Batchversuche AP2 ———p| experimentelles Biogasbildungspotential
Maissilage
Grassilage . (
Getreide-GPS ——— | kontinuierliche Laborversuche AP5 |——p experimenteller Biogasertrag

Getreidekorn unter Bertlicksichtigung der spezifischen

f:“(’jh il —»| groRtechnische Biogasanlagen AP6 |——p | Anlagenkonfiguration (Verweilzeit)
indergllle n
|\ J
¢ experimentelle Methoden
4 N\
Analysen AP1
TS und oTS —— | stochiometrische Berechnung AP3 | —— | theoretisches Biogasbildungspotential

Futtermittelanalyse
FlUchtige Substanzen
Brennwertanalyse

Elementaranalyse
\. J theoretische Methoden

——| Anlagenbilanzierung AP4 ———» | theoretischer Biogasertrag

Zusatzlich zum Biogasertrag stehen hier die charakteristischen ProzessgrofRen und Géarrestanalysen (0TS, TS, Brennwert, CSB, Elementaranalyse und Rest-
gaspotential) der verwendeten Analysemethoden aus AP1 und AP5 bzw. die theoretischen Bilanzierungsergebnisse aus AP4 zur Verfigung,.

Abbildung 3: Schematische Einordnung der relevanten Analysemethoden in Bezug zu den projektspezifischen Arbeitspaketen

Alle verwendeten Substrate bzw. Analysen werden dann entsprechend Abbildung 3 in den weiterfuh-
renden Arbeitspaketen (AP2 bis AP6) verwendet. Dabei wird flr jeden kontinuierlichen Vergarungsver-
such im Labor- und Praxismafistab ein vollstdndiger Datensatz aller angewandten Untersuchungsver-
fahren erhoben, um im stationdren Prozesszustand einen vollstdndigen und aussagekraftigen Vergleich
der einzelnen experimentellen und theoretischen Methoden zur Substrat- und Effizienzbewertung von
Biogasanlagen zu erhalten

Experimentelle Bestimmung des Biogasbildungspotentials (Batchversuch)

Die experimentelle Bestimmung des Biogasbildungspotentials aller im Projekt verwendeten Substrate
oder Substratkombinationen aus AP1 ist anhand von klassischen Batchversuchen durchzufuhren. Da-
bei sollen die relevanten Einflisse und Fehlerquellen bei der Durchflihrung von Batchversuchen gezielt
untersucht und quantifiziert werden. Dies beinhaltet sowohl die Auswertung konkreter Unsicherheiten
und Fehlerbereiche als auch moégliche Anforderungen oder Handlungsempfehlungen zur Erhéhung der
Aussagekraft der Versuchsergebnisse. Zusatzlich zur Bestimmung des Biogasbildungspotentials einzel-
ner Substrate ist der charakteristische Verlauf der Gasproduktion im Batchversuch fur die Berechnung
substratspezifischer Abbaukinetiken anhand geeigneter Modelle und Identifikationsverfahren in AP4 zu
verwenden.

In die Auswertung werden auch die Ergebnisse der vom KTBL gemeinsam mit der VDLUFA NIRS GmbH
durchgeflihrten KTBL/VDLUFA Ringversuche Biogas einbezogen. So sind relevante Merkmale im Ver-
suchsaufbau sowie bei der Versuchsdurchfihrung mit Hilfe von Fragebdgen systematisch zu erfassen
und mit den Messergebnissen der einzelnen Labore im Ringversuch (2015 bis 2017) in Bezug zu set-
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zen. Auf diese Weise sollen mogliche Einflussfaktoren bei der Ermittlung der Biogas- oder Methanpoten-
tiale bzw. dem Methangehalt identifiziert und mogliche Fehlerquellen bei der Durchfihrung von Batch-
test im Labor aufgezeigt werden. Die KTBL-Arbeitsgruppe ,Ringversuch Biogas“ wird die zusatzliche
Auswertung (einschlieBlich der Ursachenforschung oder Fehlersuche) unterstiitzen und das Projekt
bzw. Arbeitspaket fachlich begleiten.

Stochiometrische Berechnung des Biogashildungspotentials

Die analytischen Untersuchungsergebnisse aus AP1 sollen mithilfe stéchiometrischer Berechnungs-
methoden fur die theoretische Bestimmung des Biogasbildungspotentials verwendet werden. Dabei
sind sowohl etablierte Verfahren nach Baserga [2], Keymer und Schilcher [5] oder der VDI Richtlinie
4630 [6] als auch aktuelle Untersuchungen auf Basis der FOTS [7-11] oder der Brennwertbestimmung
[12, 13] zu berlcksichtigen. In Abhangigkeit der Genauigkeit und Aussagekraft der analytischen Mess-
methoden zur Substratcharakterisierung in AP1 lassen sich die resultierenden Fehlerbereiche und
Grenzen der individuellen Berechnungsverfahren des theoretischen Biogasbildungspotentials einzelner
Substrate bestimmen. Die Ergebnisse sind dann mit den Messwerten der experimentellen Batchversu-
che aus AP2 und den allgemeinen Richtwerte der KTBL [3, 4] zu vergleichen.

Ziel des Arbeitspakets ist es, eine vergleichbare Bezugsbasis fur die vielfaltigen stéchiometrischen Be-
rechnungsverfahren und experimentellen Batchversuche zur Bestimmung des Biogasbildungspotentials
einzelner Substrate zu schaffen. Grundsatzlich sollen dabei alle verfugbaren Berechnungsmethoden
auf Basis der Trockensubstanz (TS, oTS, FOTS), Futtermittel-, Brennwert- oder Elementaranalyse hin-
sichtlich einer einheitlichen Auswertung implementiert und fir die weitere Verwendung innerhalb der
Entwicklung einer browserbasierten Softwareanwendung in AP7 aufgearbeitet werden.

Modellimplementierung und Parameteranpassung zur Prozessbilanzierung

Far die verfahrensspezifische Berechnung des Biogasertrags sind grundlegende reaktionskinetische
Betrachtungen erforderlich. Hierfur sollen die am DBFZ bestehenden Modellstrukturen [14, 15] und
Bilanzierungsmethoden [16] flr den praxisnahen Einsatz weiter vereinfacht und angepasst werden. Die
so entwickelten Modelle sind dann fUr eine standardisierte Versuchsauswertung oder fur die Entwick-
lung einer anwenderfreundlichen Webanwendung in AP7 zu verwenden.

Weiterhin gilt es, die fur die Simulation benétigen kinetischen Konstanten anhand geeigneter Schatz-
verfahren aus den kontinuierlichen Messdaten der Labor- und Praxisanlagen in AP5 und AP6 zu ermit-
teln. Entsprechend sind die verflgbaren Verfahren zur Parameteridentifikation hinsichtlich eine aussa-
gekraftigen und praxisnahen Methode zur numerischen Ermittlung kinetischer Modellparameter aus
experimentellen Versuchsdaten weiterzuentwickeln.

Kontinuierliche Vergarungsversuche im Labormafistab
Fur die Validierung der in AP4 entwickelten Bilanzierungsverfahren sollen kontinuierliche Vergarungs-
versuche im Labormafstab durchgefihrt werden. Daflir werden reprasentative Substrattypen als Mono

und Co-Substrat im quasi-stationaren Betrieb bei konstanter Raumbelastung eingesetzt. Die resultie-
renden Versuchsreihen beinhalten dabei neben der Erfassung des spezifischen Biogasertrags und der
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jeweiligen Gaszusammensetzung auch die charakteristischen Prozessgroflen zur Bilanzierung und Effi-
zienzbewertung. Die resultierenden Versuchsreihen lassen sich sowohl fir die Parameteridentifikation
geeigneter kinetischer Konstanten als auch fir die Bilanzierung der charakteristischen Prozessgrofien
im Biogasprozess verwenden.

Fur die weitere Ubertragbarkeit der Untersuchungsergebnisse und -methoden sollen die Laborfer-
menter zudem im direkten Parallelbetrieb zur Datenerfassung an grofStechnischen Biogasanlagen in
AP6 betrieben werden. Durch die verfahrenstechnischen und reaktionskinetischen Bilanzierungsme-
thoden in AP4 wird dabei eine differenzierte Analyse méglicher Abweichungen zwischen den Ergebnis-
sen im Labor- und PraxismaBstab ermdéglicht.

Datenerfassung an grof3technischen Biogasanlagen

Dieses Arbeitspaket beinhaltet die Prozessbegleitung und Datenerfassung an grofStechnischen Bio-
gasanlagen. Fir die Ubertragbarkeit bzw. Skalierbarkeit sollen die verwendeten Bilanzierungsmethoden
aus AP4 sowohl im PilotmafRstab an der DBFZ Forschungsbiogasanlage als auch im Praxismafistab an
landwirtschaftlichen Biogasanlagen Uberpruft werden. Fur eine definierte Substratzusammensetzung
sollen die unterschiedlichen Anlagen im stationaren Zustand bei konstanter Raumbelastung betrieben
und beprobt werden. Durch den direkten Parallelbetrieb der kontinuierlichen Laborfermenter in AP5 mit
den grofdtechnischen Biogasanlagen ergeben sich somit jeweils zwei direkt vergleichbare bzw. insge-
samt vier Skalierungsstufen (Abbildung 4).

, scale up
Pilotmafstab Praxismafistab
Forschungsanlage Unterer Lindenhof Praxisanlage
DBFZ Leipzig Uni Hohenheim
Vi = 165 [m?] Viig = 650 [m3] V), > 1000 [m3] scale up
[ kontinuierliche Laborfermenter AP5 ] Labormafistab

Abbildung 4: Skalierungsstufen der unterschiedlichen Reaktorsysteme vom Labor- zum PraxismafRstab

Sowohl die Forschungsbiogasanlage des DBFZ in Leipzig als auch die Biogasanlage ,Unterer Linden-
hof“ der Universitat Hohenheim zeichnen sich dabei durch eine umfassende Messwerterfassung und
intensive Betreuung durch das technische und wissenschaftliche Fachpersonal aus. Somit ist es mog-
lich, alle analytischen und theoretischen Methoden zur Bestimmung des maximalen Biogasbil-
dungspotentials der eingesetzten Substrate sowie die unterschiedlichen Bilanzierungsmethoden zur
Berechnung des verfahrensspezifischen Biogasertrags bei einer hohen Messgenauigkeit detailliert zu
evaluieren. AbschlieBend sollen alle verwendeten Methoden unter Praxisbedingungen an einer land-
wirtschaftlichen Biogasanlage erprobt werden.

Veroffentlichung der Projektergebnisse und Methoden (Leitfaden und Webanwendung)
Abschlieflend sind im AP7 alle relevanten Projektergebnisse in einem praxisnahen Leitfaden und einer

benutzerfreundlichen Webanwendung zu veréffentlichen. Der Leitfaden beinhaltet die Auswertung und
vergleichende Dokumentation aller relevanten experimentellen oder theoretischen Methoden fir eine

Bearbeitungsstand: 16.03.2020 lO



Stand der Technix KTBL -5+

aussagekraftige und praxisnahe Substrat- und Effizienzbewertung. In Abhangigkeit von den verwende-
ten Substratarten sind konkrete Handlungsempfehlungen zur Methodenauswahl zu formulieren. Zusatz-
lich sollen die grundlegenden Berechnungswege und Bilanzgleichungen der verwendeten Rechenmo-
delle fir den praxisnahen Einsatz im Rahmen der Bilanzierung und Effizienzbewertung von
grofRtechnischen Biogasanlagen dokumentiert werden.

Far die konkrete Anwendung und Umsetzung der beschriebenen Bestimmungsverfahren soll weiterhin
eine geeignete Webanwendung bereitgestellt werden. Entsprechend sind alle relevanten Methoden fur
die Bilanzierung zu implementieren, sodass der Benutzter in Abhangigkeit der verfugbaren Messdaten
sowohl die zurzeit bestmodgliche Abschatzung des maximalen Biogasbildungspotentials der eingesetzten
Substrate als auch den tatsachlich zu erwartenden Gasertrag (unter BerlUcksichtigung der anlagenspe-
zifischen Raumbelastung und Verweilzeit) fur die Substrat- und Effizienzbewertung seiner Biogasanlage
erhalt.

Grundséatzlich existieren zahlreiche Methoden, um die Eignung der vielfaltigen Substrate anhand des
Biogasbildungspotentials (oder vergleichbarer KenngréfRen/Potentiale) fiir den Einsatz in einer Biogas-
anlage zu beschreiben. Neben den unterschiedlichen Berechnungsverfahren auf Basis von chemischen
Substratanalysen stehen insbesondere die Ergebnisse aus diskontinuierlichen Laborversuchen (Batch-
versuche) zur Substratbewertung zur Verfugung.

Far eine aussagekraftige Substratcharakterisierung sind die eingesetzten Substrate hinsichtlich ihrer
Eignung zur Methanproduktion in einer Biogasanlage zu bewerten. Grundsatzlich gilt es, die analyti-
schen Laboranalysen in einen direkten Zusammenhang mit dem unter anaeroben Bedingungen verfig-
baren Energiepotential der Substratmischung zu bringen. In der praxisnahen Wissenschaft bzw. Anwen-
dung haben sich dabei drei KenngréfRen in etabliert:

Fermentierbare organische Trockensubstanz (FoTS)

Zur Substratcharakterisierung wird Ublicherweise der Gehalt an organischer Trockensubstanz
bestimmt. Dabei bestehen die unterschiedlichen Substrate jedoch nicht nur aus fermentierba-
ren organischen Bestandteilen, sondern enthalten neben Asche und Wasser auch nicht abbau-
bare organische Komponenten (Abbildung 5). Als Grundlage fur eine realitdtsnahe Berechnung
des Methanpotentials ist der Gehalt an fermentierbarer organischer Trockensubstanz (FOTS) zu
bestimmen.

Bearbeitungsstand: 16.03.2020 11



Stand der Technix KTBL -5+

Biogas- oder Methanbildungspotential

Fur einen direkten Abgleich zur gemessen (oder berechneten) Methanproduktion im grof3techni-
schen Anlagenbetrieb wird Ublicherweise das Methanpotential (biomethane potential, BMP) zur
energetischen Bewertung von Substraten ausgewiesen. Neben der experimentellen Bestim-
mung anhand von geeigneten Laborversuchen sind Verfahren auf Basis der Futtermittelanalyse,
dem chemischen Sauerstoffbedarf oder der Elementaranalyse bekannt, um das Methanpotenti-
al der eingesetzten Substrate zu bestimmen.

Frischmasse (FM)

Trockensubstanz (TS) Wasser
Asche organische Trockensubstanz (oTS)
nicht ferm. ; ; stochiometrischer
oTS fermentierbare organische Trockensubstanz (FOTS) Wasserbedarf
MO Biogashildungspotential
l biochemische Konversion
Umsatz | Effizienz
ungenutzte genutzte genutztes ungenutztes
FoTS FoTS Wasser Wasser
MO
MO = Mikroorganismen
Asche organischer Garrest Biogas Wasser

Abbildung 5: Umsatz der charakteristischen Substratbestandteile im Biogasprozess
Brennwert

Im Rahmen der energetischen Anlagenbewertung hat sich der Brennwert als KenngrofRe zur
Substrat- und Effizienzbewertung etabliert. Dabei ist eine Anwendung hier nur sinnvoll, wenn der
gemessene Brennwert der Probe auf die fermentierbaren Substratbestandteile korrigiert wird,
um eine realitdtsnahe Abschatzung der verfigbaren Energiemenge im anaeroben Biogaspro-
zess zu erhalten.

Vergleichbarkeit charakteristischer Kenngréf3en zur Substratbewertung

Anhand des stdochiometrischen Methanpotentials und dem charakteristischen Brennwert von Methan,
lassen sich die drei unterschiedlichen Kenngréf3en zur Substratbewertung direkt ineinander umrechnen
und somit flr eine einheitliche und vergleichende Auswertung auf Basis der FoTS, des spezifischen
Biogasbildungspotentials oder Brennwerts verwenden (Tabelle 1).
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Tabelle 1: Vergleichbarkeit unterschiedlicher Bezugsgréfien zur Substratcharakterisierung an Biogasanlagen ab

FoTS Methanpotential Brennwert

[% 0TS] [L CHs kg1 OTS] [kJ kgt oTS]
FoTS FoTS - YFOTS FoTS - YFOTS . HS,CH4,
[% oTS] 100 100
Methanpotential Ven, _
[L CHa kgt 0TS] . 100 Ven, - Hscn,
Brennwert Hg - 100 Hg
[k) kg1 0TS] Hsch, * YroTs Hsch,

a) Stochiometrisches Methanpotential Yg,rs mit 420 L CH4 kgt FOTS flir Halm- und Kérnerfriichte nach Weifibach [9]
b) Brennwert von Methan Hg ¢y, mit 39,80 kJ Lt CHa nach Hahne [17]

Um somit vom Gehalt an FoTS auf das Biogasbildungspotential der eingesetzten Substrate zu schliefien
wird die Kenntnis des stochiometrischen Biogasbildungspotentials in L Biogas oder Methan je kg FoTS
vorausgesetzt. Grundsatzlich ist das Biogasbildungspotential der fermentierbaren Nahrstoffe Gber die
Zusammensetzung bzw. Dichte des Biogases sowie Uber den zusatzlichen Wassereinbau und die Bil-
dung mikrobieller Biomasse definiert (Gleichung 1 und Abbildung 5).

(1—f, +£y) mit 0 = Cch, - 16 + cco, - 44 Gleichung 1
T g B 22,414

Yrots =

Unter der Annahme, dass 5% der umgesetzten FoTS fUr bakterielle Wachstums- bzw. Erhaltungsprozes-
se benotigt werden, ergibt sich auf Basis detaillierter stochiometrischer Untersuchungen von WeiRbach
fir Halm- und Koérnerfrichte im Mittel ein Biogasbildungspotential von 809 L Biogas bzw. 420 L kg1
FoTS [9]. Der zusatzliche Wasserbedarf konnte bei einem stdchiometrischen Methangehalt des Bioga-
ses von 52 % mit 11,25 % der umgesetzten FoTS ermittelt werden [16]. In Abhangigkeit von der nahr-
stoffspezifischen Zusammensetzung der verwendeten Substrate ist das stdchiometrische Biogasbil-
dungspotential unter Umstanden anhand der grundlegenden Reaktionsgleichungen in Tabelle 4
individuell zu bestimmen (wie beispielsweise bei industriellen Restoffen oder kommunalen Abféllen).

Organische Trockensubstanz

Der substratspezifische Gehalt an (organischer) Trockensubstanz wird anhand standardisierter Metho-
den bestimmt [1] und dient in der grofRtechnischen Anlagenpraxis als wichtige KenngrofRe zur Quali-
tatsbewertung von Substraten. Bei einem hohen Anteil an fllichtigen organischen Substratbestandtei-
len, was beispielsweile fur alle Silagen zutrifft, ist der Trockensubstanzgehalt der zugefuhrten Substrate
auf die bei der TS-Bestimmung eintretenden Verluste an diesen Stoffen nach WeiSbach und Strubelt
[18-20] zu korrigieren.

Anhand der organischen Trockensubstanz lassen sich relative Qualitatsschwanken unterschiedlicher

Substratchargen bewerten oder aber mithilfe von praxisnahen Richtwerten zur Abschatzung der zu er-
wartenden Gasertrage verwenden.
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KTBL-Richtwerte

Mit den im Jahr 2005 erstmals vom KTBL verdffentlichten Richtwerten [21] wurde ein einheitlicher
Standard zur praxisnahen Abschatzung der Gasertrage in landwirtschaftlichen Biogasanlagen auf Basis
des bekannten Wissens bereitgestellt. Die zuletzt in 2015 publizierten Gasertrage und die im Rahmen
der begleitenden Expertengruppe abgestimmten Richtwerte [3] basieren auf einer umfassenden Da-
tenerhebung aus dem Jahr 2009 mit insgesamt 1.386 Datensatzen von unterschiedlichen Laboren aus
Wissenschaft und Praxis. Basis fur die statistische Auswertung bilden Batchversuche mit Einzelsubstra-
ten im mesophilen Temperaturbereich, die entsprechend der gangigen Methodenvorschrift durchge-
fuhrt wurden. Kontinuierliche Garversuche wurden hingegen nicht mit einbezogen, da diese meist mit
anderen Zielstellungen (wie beispielsweise der Untersuchung der Prozessstabilitat) betrieben wurden.

Bei der Zusammenstellung der Ergebnisse aus den Garversuchen zeigte sich jedoch, dass mitunter
grofle und aus den vorliegenden Daten nicht begriindbare Unterschiede zwischen den Einzelergebnis-
sen vorlagen. Gleichzeitig variierte die Anzahl der auswertbaren Einzelversuche je Labor und Substra-
tart teilweise erheblich. In Anbetracht dieser Faktoren und auch aufgrund der zum Teil geringen Anzahl
von Garversuchen mit der gleichen Substratart sind die entsprechenden Ergebnisse der statistischen
Auswertung unterschiedlich gut abgesichert. Zusatzlich kdnnen Batchversuche von Substraten mit sehr
niedrigen Trockensubstanzgehalten fir eine Reihe von Silagen nicht auf die Ublichen Praxisbedingun-
gen ubertragen werden. Daher hat sich die KTBL-Arbeitsgruppe ,Biogasertrage” 2010 zur Veroffentli-
chung von zusatzlichen Gasausbeuten entschlossen [3, 4]. Diese basieren neben den Laborergebnis-
sen auf Ergebnissen von Rechenmodellen, Experteneinschatzungen sowie auf Erfahrungen aus der
grofitechnischen Anlagenpraxis.

Grundsatzlich wird der Biogasertrag in der grofStechnischen Anlagenpraxis durch verfahrenstechnische
Betriebsparameter und die konkrete Anlagentechnik (wie beispielsweise durch die Verweilzeit, Raumbe-
lastung, Durchmischung oder Prozessstabilitdt) erheblich beeinflusst. Je nach Substrat variieren zudem
die Zusammensetzung und Inhaltsstoffe mitunter sehr stark. Dies gilt insbesondere flur heterogene
Substrate wie Wirtschaftsdiinger oder Bioabfall. Bei Silagen hingegen spielen Reifestadium sowie Alter
und Qualitat (Ligningehalt) der Silage eine entscheidende Rolle. Die KTBL-Gasertrage und -ausbeuten
[4] sind dementsprechend als Richtwerte zu verstehen, welche in Abhangigkeit von der konkreten Pro-
zessfuhrung und Substratqualitat im kontinuierlichen Anlagenbetrieb sowohl unter- als auch uGberschrit-
ten werden kdénnen.

Ein Vergleich der tatsachlichen Substratausnutzung von 1.854 untersuchten Biogasanlagen mit den
theoretischen Ertragswerten gemafd der KTBL-Richtwerte (KTBL-Gasertrage aus Batchversuchen) zeigt,
dass im Durchschnitt aller betrachteten Biogasanlagen und eingesetzten Substrate die KTBL-Richtwerte
Uberwiegend erreicht werden (Abbildung 6). Fur rund 54 % der Anlagen befindet sich die Substrataus-
nutzung in einer Spanne von = 10 % zum Richtwert und fur 82 % aller betrachteten Anlagen sogar im
Bereich von £+ 20 %.

Entsprechend der zuvor verwendeten Definition (Abbildung 1) sind die vom KTBL publizierten Gasertra-
ge aus Laborversuchen mit dem experimentell ermittelten Biogasbildungspotential der Substrate
gleichzusetzten, hingegen die KTBL-Richtwerte fir die Gasausbeuten (die durch eine Expertengruppe
abgestimmt sind) im kontinuierlichen Anlagenbetrieb zu verwenden sind.
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Abbildung 6: Relative Substratausnutzung von 1.854 untersuchten Biogasanlagen bezogen auf KTBL-Richtwerte [4]

Fermentierbare organische Trockensubstanz

Die fermentierbare organische Trockensubstanz (FoTS) definiert die unter anaeroben Bedingungen tat-
sachlich abbaubare Trockensubstanz (Abbildung 5). Da fur die stoffliche Umwandlung (Biogas- oder
Methanbildung) der eingesetzten Substrate ebenfalls nur die tatsachlich fermentierbaren Inhaltsstoffe
Verwendung finden, ist die Abschatzung der nicht-abbaubaren Substratbestandteile eine Voraussetzung
flr eine belastbare Substratcharakterisierung oder Effizienzbewertung [7]. Anhand des stdchiometri-
schen Biogaspotentials lasst sich dann auf das resultierende Biogaspotential der Substrate schliefRen
(Tabelle 1). Dabei fehlen bis heute standardisierte Methoden, um den (nicht-)fermentierbaren Anteil
beliebiger Substrate direkt im Praxisbetrieb analytisch zu bestimmen.

Fir ausgewahlte Substrattypen kann die FoTS in erster Naherung anhand der Methode von WeiSbach

berechnet werden. Zusatzlich lasst sich die maximale FoTS Uber den Ligningehalt der eingesetzten
Substrate bestimmen.

Berechnung der FoTS nach Weiflbach

Auf der Basis umfangreicher Versuchsserien zur energetischen Futterbewertung fur die Tiererndhrung
wurde eine Methode zur Berechnung der FoTS in nachwachsenden Rohstoffen entwickelt [7]. Der Anteil
an oTS, der unter anaeroben Bedingungen mikrobiell nutzbar ist, wird dabei anhand der Ergebnisse
einer chemischen Laboranalyse geschatzt. Dazu dienen substratspezifische Schatzgleichungen, die im
einfachsten Falle bei den pflanzlichen Biomassen die zwei Laborparameter Rohaschegehalt (XA) und
Rohfasergehalt (XF), bei den tierischen Exkrementen nur XA als unabhangige Variablen enthalten
(Tabelle 2).
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Tabelle 2: Schatzgleichungen fir die FoTS in g je kg TS nach WeiRbach [7, 8, 10, 11]

Getreide und Getreidekornsilagen

Weizen und Roggen FoTS =990 — XA — 1,89 - XF
Gerste und Hafer FoTS =991 — XA — 1,38 - XF
Getreide insgesamt FoTS =991 — XA — 1,53 - XF

Maisganzpflanzen, Lieschkolben und Maiskorn sowie daraus hergestellte Silagen
FoTS = 984 — XA — 0,47 - XF — 0,00104 - XF?

Getreideganzpflanzensilage

Weizen und Triticale FoTS =982 — XA — 0,53 - XF — 0,00102 - XF?
Roggen FoTS =983 — XA — 0,82 - XF — 0,00022 - XF?
Gerste FoTS = 981 — XA — 0,81 - XF — 0,00006 - XF?

Andere Griinfutterarten sowie daraus hergestellte Silagen

Grinroggen FoTS = 975 — XA + 0,23 - XF — 0,00230 - XF?
Griunhafer FoTS =976 — XA + 0,30 - XF — 0,00297 - XF?
Luzerne FoTS =971 — XA — 0,41 - XF — 0,00101 - XF?
Gras, intensive Nutzung FoTS = 969 — XA + 0,26 - XF — 0,00300 - XF?

Zuckerruben und Zuckerriibensilage

FoTS =991 — XA — 0,70 - XF
Tierische Exkremente
Rinder- und Schweingille FoTS = 0,50 - (1000 — XA)

Hihnertrockenkot FoTS = 0,76 - (1000 — XA)

Berechnung der FoTS anhand des Ligningehalts

Filr eine alternative Abschatzung lasst sich die FOTS anhand des Ligningehalts bestimmen. Dabei ist die
FoTS hier direkt Uber die oTS abzlglich des Ligningehalts (FoTS = oTS - ADL) definiert. Unter der An-
nahme, dass das untersuchte Substrat aufer Lignin nur fermentierbare organische Substratbestandtei-
le beinhaltet, lasst sich so ein hochst moglicher (maximaler) FoTS-Gehalt bestimmen.

Futtermittelanalyse:

Die chemische Substratzusammensetzung bei der Vergarung von Energiepflanzen und landwirtschaftli-
chen Reststoffen wird haufig anhand Futtermittelanalyse [6] bestimmt. So charakterisiert die Weender
Futtermittelanalyse [1, 22, 23] die vielfaltigen Substrate anhand der unterschiedlichen Zusammenset-
zung an Kohlenhydraten, Proteinen und Fetten. Anhand der erweiterten Futtermittelanalyse nach van
Soest [1, 24] wird zudem eine differenzierte Beschreibung der unterschiedlichen Strukturkohlenhydrate
(GerUstsubstanzen wie Cellulose, Hemicellulose oder Lignin) ermoglicht (Abbildung 7).
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Abbildung 7: Charakteristische Nahrstofffraktion der Weender Futtermittelanalytik (und der Erweiterung nach van Soest)

Dabei lasst sich anhand der Nahrstoffverteilung auch auf das Biogas- oder Methanpotential der einge-
setzten Substrate schliefen. Grundsatzlich stehen dabei zwei Varianten auf Basis der nahrstoffspezifi-
schen Biogasbildungspotentiale der fermentierbaren Nahrstoffe sowie der Verwendung von substrat-
spezifischen Regressionsmodellen zur Verfigung.

Biogaspotentiale der fermentierbaren Nahrstoffe

Zur Bestimmung der Biogaspotentiale werden im ersten Schritt die fermentierbaren Bestandteile der
einzelnen Rohnéahrstoffe bestimmt. Ublicherweise wird die Fermentierbarkeit mit der am Tier gemesse-
nen scheinbaren Verdaulichkeit der Rohnéahrstoffe gleichgesetzt. Fir die Abschatzung der substratspe-
zifischen Verdauungsquotienten existieren von der Deutschen Landwirtschaftsgesellschaft (DLG) oder
dem Deutschen Landwirtschaftsverlag (DLV) umfangreiche Tabellenwerke. Methoden zur Bestimmung
der nahrstoffspezifischen Fermentierbarkeit (oder dem stéchiometrischen Biogas- oder Methanbil-
dungspotential) von unbekannten Rest- und Abfallstoffen sind bis heute nicht bekannt.

Im zweiten Schritt lassen sich nun die fermentierbaren Nahrstoffe mit dem stéchiometrischen Biogas
oder Methanpotential von Kohlenhydraten, Proteinen und Fetten multiplizieren, um auf das vollstandige
Potential der untersuchten Substrate zu schliefen. Fur die nahrstoffspezifischen Methanpotentiale sind
auf Basis von stéchiometrischen Untersuchungen Werte nach Baserga [2], VDI Richtlinie 4630 [6] oder
WeifSbach bekannt (Tabelle 3).

Tabelle 3: Stéchiometrische Biogas- oder Methanbildungspotentiale der fermentierbaren Nahrstoffe

Kohlenhydrate Proteine Fette
Biogas Methan Biogas Methan Biogas Methan
[L kg] [L kgl [%] (L kg*] (L kg1] [%] (L kg1] (L kg1] (%]
Baserga [2] 790 395 50,0 700 497 71,0 1250 850 68,0
VDI 46302 [6] 690 345 50,0 730 525 50,0 1279 639 72,0
Weiflbach ® [9] 792 402 50,8 785 401 51,1 1350 958 71,0

a) einschliellich 8 % Substratbedarf fir mikrobielle Wachstumsprozesse
b) einschlieflich 5 % Substratbedarf fiir mikrobielle Wachstumsprozesse
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Die einschlagigen Berechnungsvorschriften zur stéchiometrischen Bestimmung des Biogasbildungspo-
tentials anhand der Futtermittelanalytik bestehen somit immer aus einer Kombination der angewand-
ten Methoden zur Bestimmung der fermentierbaren Substratbestandteile und des nahrstoffspezifi-
schen Biogas- oder Methanbildungspotentials. Gemeinsam mit den Methoden zur praxisnahen
Berechnung der FoTS wurden auf Basis der Futtermittelanalyse und unter Berlicksichtigung der Fer-
mentierbarkeit vier unterschiedliche Berechnungsverfahren im Rahmen der Projektbearbeitung evalu-
iert (Tabelle 4).

Tabelle 4: Berechnungsmethoden zur Bestimmung des Biogasbildungspotentials unter Berlicksichtigung der Fermentierbarkeit

Methode fermentierbare nahrstoffspezifische
Substratbestandteile Biogasbildungspotentiale
Keymer und Schilcher [5] DLG Futterwerttabellen [25] Baserga [2]
VDI 4630 [6] DLG Futterwerttabellen [25] VDI 4630 [6]
WeiRbach [7, 8, 10, 11] Weibach [7, 8, 10, 11] WeifRbach [7, 9]
Lignin FoTS = oTS - ADL WeiSbach [9]

FMA = Futtermittelanalyse, FOTS = fermentierbare organische Trockensubstanz, oTS = organische Trockensubstanz und ADL =
Saure-Detergenz-Lignin (acid detergent lignin)

Substratspezifische Regressionsmodelle

Far die Berechnung des Biogas- oder Methanbildungspotentials lassen sich geeignete (multivariate und
lineare) Regressionsmodelle ausgewahlter Substrattypen nutzen (Tabelle 5). Hierbei wird ein funktiona-
ler Zusammenhang zwischen den charakteristischen Nahrstofffraktionen aus der Futtermittelanalyse
und dem gemessenen Biogas- oder Methanbildungspotential aus labortechnischen Batchversuchen
unterstellt. Die verfugbaren Modellansatze unterscheiden sich entsprechend in den berechneten Bio-
gaskomponenten, den bendétigten KenngrofRen der Futtermittelanalyse und den zur Modellerstellung
und -validierung verwendeten Substraten. Dabei besitzen insbesondere die Strukturkohlenhydrate (Cel-
lulose, Hemicellulose oder Lignin) der erweiterten Futtermittelanalyse nach van Soest [1] haufig einen
signifikanten Einfluss auf das Berechnungsergebnis.

Tabelle 5: Substratspezifische Regressionsmodelle zur Bestimmung des Biogas- oder Methanbildungspotentials

Quelle Gasphase Kenngroflen Substrate
Amon et al. 2006 [26] CHa4 XP, XL, XF, NfE Energiepflanzen (Mais und Getreide) und Gras
Amon et al. 2007 [27] CHas XP, XL, CL, HC Mais

. . Energiepflanzen (Getreide, Mais, Kartoffeln, Zu-
Dandikas et al. 2014 [28] Biogas | CHs HC, ADL ckerriibe, Sonnenblumen und Triticale)
Dandikas et al. 2015 [29] Biogas | CHs  CP, HC, ADL Gras und Leguminosen
Gunaseelan 2006 [30] CHa4 XC, ADL, ADF, N, XA Obst, Gemiise, Bioabfall, Sorghum und Napiergras
Kaiser 2007 [31] Biogas | CHa XP, XL, XF, NfE Energiepflanzen (Mais, Zuckerriibe und Erbsen),

zusétzlich HC, CL, ADL Stroh, Hanf, Gras und Miscanthus

Rath et al. 2013 [32] Biogas XL, HC, SU, ADL Mais
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Stoffel und Kéhler 2012 [33] CHa ADL, XS Mais
Thomsen et al. 2014 [34] CHas CL, HC, ADL Lignocellulosehaltige Biomasse
Triolo et al. 2011 [35] CHa4 CL, ADL, ADF, NDF Energiepflanzen und Glle

XA = Rohasche, XP = Rohprotein, XL = Rohfett, XF = Rohfaser, XC = Rohkohlenhydrate, NfE = Stickstofffreie-Extraktstoffe, CL =
Cellulose, HC = Hemicellulose, XS = Rohstarke, ADF = Saure-Detergenz-Faser (acid detergent fiber), ADL = Saure-Detergenz-
Lignin (acid detergent lignin), NDF = Neutral-Detergenz-Faser (neutral detergent fiber), SU = Zucker und N = Stickstoff

Elementaranalyse

Auf Basis vereinfachter Reaktionsgleichungen lasst sich das stdéchiometrische Gaspotential (Methan
und Kohlenstoffdioxid) durch die elementare Substratzusammensetzung an Kohlenstoff, Wasserstoff,
Sauerstoff, Stickstoff und Schwefel bestimmen (Tabelle 6). Entsprechend muissen die Summenformeln
(CaHbOc oder CaHoOcNgSe) der betrachteten Substrate bzw. vergarbaren Substratbestandteile bekannt
sein. Grundsatzlich lassen sich somit die Garprodukte bei vollstdndigem Umsatz der fermentierbaren
Nahrstoffe anhand der Reaktionsgleichungen (Bruttostdchiometrie) von Buswell und Muller [36] oder
Boyle [37] berechnen (Gleichung 2 und Gleichung 3). Um zusatzlich den Anteil der gebildeten Bakteri-
enbiomasse abzubilden, Iasst sich die Stochiometrie in Anlehnung an McCarty [38] zudem durch die
empirische Summenformel CsH702N der mikrobiellen Biomasse erweitern (Gleichung 4).

Tabelle 6: Vereinfachte Reaktionsgleichungen zur stéchiometrischen Berechnung des Biogas- und Methanpotentials

Buswell und Muller [36]

C.Hy O, + (a - g - %) H,0 — (; - g + 2) €O, + (% + g - 2) CH, Gleichung 2
Boyle [37]
CaHbOCNdSe+(a—E—E+E+E)HZO — (3—E+E+E+E)COZ
4 2 4 2 2 8 4 8 4 Gleichung 3
+<3+E—£—§—E>CH4+ d NH; + e H,S
2 8 4 8 4
McCarty [38] und Boyle [37]
CaHbOCNd+<a—E—E+ﬁ—3a>H20 —><3—E+E+E—S—Q)COZ
4 2 4 2 8 4 8 2 Gleichung 4
+<3+E—£—§—5—Q>CH4+(d—O{)NH3+O£C5H702N
2 8 4 8 2

Grundsatzlich sind die einzelnen Reaktionsgleichungen nur auf die anaerob abbaubaren Inhaltsstoffe -
wie beispielsweise polymeren Hexosen [CeH100s]n oder Pentosen [CsHsOa]n — der eingesetzten Substra-
te zu beziehen. Da bei der Elementaranalyse von komplexen landwirtschaftlichen Substraten und Rest-
stoffen keine Unterscheidung zwischen organischem oder fermentierbarem Kohlenstoff erfolgt, ist eine
zusatzliche Korrektur des berechneten Gasbildungspotentials durch einen Fermentationsquotienten
erforderlich. Auch der Substratbedarf flr mikrobielle Wachstumsprozesse ist bei der Berechnung nach
Buswell und Muller (Gleichung 2) oder Boyle (Gleichung 3) zusatzlich zu berucksichtigen.

Bearbeitungsstand: 16.03.2020 19



Stand der Technix KTBL -5+

Brennwert

Der Brennwert definiert die chemische gebundene Energie eines Brennstoffes, welche bei der Verbren-
nung und abschlieBenden Abkuhlung (einschlieBlich Kondensation bei 25°C) freigesetzt wird [39]. Um
eine aussagekraftige Substratbewertung an Biogasanlagen zu ermaoglich, ist der Brennwert dabei eben-
falls auf den anaerob nutzbaren Energieanteil zu beschranken. Auf Basis eines Fermentationsquotien-
ten wird der gemessene Brennwert dabei anhand des Energiepotenzials der nicht abbaubaren Organik
korrigiert [13]. So lasst sich die abbaubare oTS beispielsweise Uber den Ligningehalt bestimmen und
folgerichtig durch den spezifischen Brennwert von Lignin mit maximal 25,6 MJ kgt [40-42] vom voll-
stdndigen Brennwert der Probe subtrahieren. Zusatzlich ist auch die Energiemenge flr mikrobielles
Wachstum zu bertcksichtigen.

Grundsatzlich lasst sich der resultierende Brennwert der eingesetzten Substrate somit direkt zur ener-
getischen Substrat- oder Effizienzbewertung verwenden oder aber anhand des Brennwerts von Methan
(39,80 kJ L1 CHa4) in ein entsprechendes Methanpotential umrechnen (Tabelle 1). Dabei sind bis heute
keine prazisen Daten zur Fermentierbarkeit oder dem Brennwert nicht fermentierbarer Substratbe-
standteile vielfaltiger Substrate und Reststoffe bekannt.

Neben einzelnen Analysenverfahren werden Ublicherweise Ergebnisse aus diskontinuierlichen Verga-
rungsversuchen (Batchversuche) zur Charakterisierung der eingesetzten Substrate verwendet [6].
Batchversuche werden in unterschiedlichen Versuchsaufbauten im MaRstab von 0,1 bis 30 L Reakto-
ren durchgefuhrt. Zur Versuchsdurchflhrung ist ein gasdichter und temperierter Reaktor mit geeigneter
Mef- und Versuchstechnik zur Gaserfassung und Durchmischung (und ggf. Methangehaltsmessung)
erforderlich (Abbildung 8).

Grundsatzlich wird das zu untersuchende Substrat gemeinsam mit geeignetem Impfmaterial (Inokulum)
unter anaeroben Bedingungen zu Biogas abgebaut. In einer zusatzlichen Nullprobe wird ausschlieRlich
die Gasbildung des Inokulums gemessen. Durch Differenzbildung zwischen Substrat- und Nullversuch
lasst sich dann die substratspezifische Biogas- bzw. Methanproduktion ermitteln. Dabei wird der End-
wert aus Batchversuchen haufig mit dem Biogasbildungspotential der eingesetzten Substrate gleichge-
setzt. Inwieweit der experimentelle Endwert im Batchversuch tatsachlich das maximale Methanpotential
der jeweiligen Substrate reprasentiert oder nur einen individuellen Methanertrag darstellt, ist bis heute
nicht abschliefend geklart [43-45].

Um die Vergleichbarkeit der Ergebnisse aus Batchversuchen zu gewahrleisten sind die Anforderungen
der einschlagigen Richtlinien und Methodenvorschriften [6, 46-49] bei der Versuchsdurchfihrung ein-
zuhalten. Insbesondere die

» Vorbehandlung und Lagerung der eingesetzten Substrate

» Herkunft, Vorbehandlung und Lagerung des verwendeten Inokulums

» Bestimmung der analytische KenngrofRen (TS, oTS sowie TS-Korrektur)

» Messtechnik zur Gasvolumen- und -konzentrationsmessung

e Durchmischung, aktives Reaktionsvolumen und Temperatur
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« Versuchsansatz (Inokulum-Substrat-Verhaltnis)
» Abbruch- und Qualitatskriterien ausgewahlter Richtlinien

» Datenverarbeitung und Berechnungen (Normierung der Gasproduktion)

besitzen mitunter einen erheblichen Einfluss auf das Versuchsergebnis und sind (soweit modglich) an-
hand der entsprechenden Vorgaben in den Methodenvorschriften zu bericksichtigen. Trotz der Einhal-
tung verflgbarer Richtlinien kdnnen die zahlreichen Einflussfaktoren, vielfaltige Messtechnik und die
Verwendung von biologisch aktiven Medien (Inokula) bei gleichem Probenmaterial zu Abweichungen
zwischen einzelnen Laboren bzw. unterschiedlichen Versuchsansatzen fuhren.

Eudiometer Gasdruckmessgerat Gassammelrohr Gassammelrohr

Abbildung 8: Typische Versuchssysteme zur Durchflihrung von diskontinuierlichen Vergarungsversuchen (Batchtestes)

Aktuelle Untersuchungen im Rahmen praxisnaher Forschung [43, 51, 52] als auch nationale und inter-
nationale Ringversuche [53-61] liefern dabei wichtige Anhaltspunkte, um die bestehenden Methoden-
vorschriften hinsichtlich einer prazisen und standardisierbaren Versuchsdurchfihrung zu verbessern.
Um eine systematische, laborubergreifende Qualitatsverbesserung der Biogaslabore bei der Bestim-
mung der Gasertrage in Batchversuchen zu erreichen, sah sich auch das KTBL zusammen mit der
VDLUFA fruh dazu veranlasst, regelmafiig Ringversuche fur die Bestimmung von Gasertragen in Batch-
versuchen anzubieten, um aus den Abweichungen zwischen den Laboren die Ursachen der Messunsi-
cherheiten erkennen und beseitigen zu kénnen.
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KTBL/VDLUFA Ringversuch Biogas

Ringversuche spielen bei der Qualitatsuberwachung von Laboren eine zentrale Rolle, da sie den Labo-
ren die Moglichkeit bieten, ihre Leistungsfahigkeit zu prufen und objektiv darzustellen. Denn die tat-
sachliche analytische Leistung eines Labors kann am besten im Vergleich mit anderen Laboratorien
Uberpruft werden. Dafur erhalten die teilnehmenden Labore zur gleichen Zeit identische Proben, die sie
nach einheitlichen Methoden wie im jeweiligen Labor Ublich analysieren. Anhand der anschlieenden
Ringversuchsauswertung lassen sich Aussagen Uber die Messgenauigkeit der Labore treffen.

In Deutschland haben sich die VDI-Richtlinie 4630 [6] und die VDLUFA-Methodenbeschreibung [46]
etabliert, um die Versuchsdurchfihrung von Gartests in den Laboren anzugleichen und um verlassliche
Ergebnisse zu erzielen. Trotz der etablierten Methodenvorschriften ist es fur die Labore unabdingbar,
sich regelmagig einem laborlbergreifenden Vergleich zu stellen um ihre Leistungsfahigkeit zu prifen
und objektiv darzustellen. Die Teilnahme am Ringversuch dient dem Labor als Qualitatssicherungs-
mafnahme und den nachfragenden Stellen als vertrauensbildende Maf3nhahme.

Das Ziel der KTBL/VDLUFA Ringversuche Biogas ist im Wesentlichen, die Ubergreifende Qualitatssiche-
rung der Biogaslabore bei der experimentellen Bestimmung der Biogasbildungspotentiale oder auch
des Restgaspotentials mittels diskontinuierlicher Laborversuche (Batchtests). Dazu werden magliche
Einflussfaktoren und Ursachen der Abweichungen in den Messergebnissen analysiert, um so die Mess-
genauigkeit der Biogaslabore zu erhdhen. Dadurch wird eine bessere Vergleichbarkeit und hdohere Ge-
nauigkeit der Ergebnisse von Garversuchen erreicht. Mit der Reduzierung der Analysefehler und der
damit einhergehenden Verbesserung der Datenqualitat steigt auch die Qualitat der Datenbasis fur die
KTBL-Richtwerte [3, 4] und die Akzeptanz der Richtwerte in der Praxis.

Grundsatzlich ermdglicht der Vergleich zwischen dem substratspezifischen Biogasbildungspotential und
dem tatsachlichen Biogasertrag im realen Anlagenbetrieb eine direkte Effizienzbewertung der Garstre-
cke. Entsprechend den unterschiedlichen Verfahren zur Berechnung des maximalen Biogasbildungspo-
tentials stehen nun auf Basis der verfigbaren Mess- und Bilanzierungsmethoden auch vielfaltige Mog-
lichkeiten zur experimentellen oder theoretischen Bestimmung des verfahrensspezifischen Biogas-
ertrags zur Verfugung.

Fur die Entwicklung und den effizienten Betrieb von Biogasanlagen ist die Kenntnis des Abbauverhal-
tens der einzelnen Substrate bei unterschiedlichen Betriebsbedingungen von entscheidender Bedeu-
tung. Dabei bietet die Massenbilanzierung zusammen mit der Erfassung prozessbegleitender Messwer-
te und Laboranalysen vielfaltige Moglichkeiten fur eine realitdtsnahe Anlagenauslegung und
kontinuierliche Effizienzbewertung der Garstrecke [16].

Bei der Biogasgewinnung ist es Ublich, den Abbaugrad der oTS zu berechnen. Dieser ist gemaf der VDI-
Richtlinie 4630 als die ,,auf den Ausgangsgehalt des Substrats bezogene Verminderung der Konzentra-
tion an organischer Substanz durch anaeroben Abbau“ [6] definiert. Der erzielte Abbaugrad ist jedoch
sowohl von der Qualitat der Substrate als auch von der Effizienz ihrer verfahrenstechnischen Ausnut-
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zung abhangig. Eine Bilanzrechnung als Mittel der Effizienzkontrolle von Anlagekonzepten und Anla-
genbetrieb ist deshalb nur dann sinnvoll, wenn die mit den jeweiligen Substraten potentiell mogliche
Biogasproduktion als Mafdstab dient. Wirkungsgrad der Fermentation und stéchiometrisches Gasbil-
dungspotential mussen deshalb auf die unter anaeroben Bedingungen tatsachlich mikrobiell abbauba-
ren Substratbestandteile bezogen werden [62].

Methoden zur Massenbilanzierung einer Biogasanlage [16]

Um eine vollstandige Massenbilanz erstellen zu kdnnen, ist zu Beginn ein definierter Bilanzraum festzu-
legen (Abbildung 9). Im jeweiligen Anwendungsfall ist es dabei mdglich, die Systemgrenze auf das ge-
samte Anlagenkonzept einschlieflich mehrerer Fermenterstufen und zusatzlicher Aggregate zur Sub-
strat-, Garrest- oder Biogasaufbereitung zu erweitern. Findet eine Garrestrickfihrung statt, ist es unter
Umstanden sinnvoll, die Ruckfihrung innerhalb der Systemgrenze zu belassen, um somit das Rezirkulat
nicht zusatzlich bilanzieren zu mussen.

Zugeflihrte Massen Abgefiihrte Massen

Substrat - T : J]:_[_[ BHKW

Zusatzstoffe

ﬂ Wasser L biochemische and physiko-
. r chemische Reaktionen |
Substratlager mg = - -
Fermenter g mg Garrestlager
Rezirkulat

Berechnung fermentierbarer Berechnung des Umsatzes Berechnung der resultierenden
Substratbestandteile der anaeroben Vergarung Garprodukte (Biogas und Géarrest)

o

Garrest

Systemgrenze

Abbildung 9: Systematische Vorgehensweise zur Massenbilanzierung einer Biogasanlage [16]

Die dem System zugefiihrten Massen beinhalten in der Regel die eingesetzten Substrate sowie zusatz-
liche Additive (Spurenelemente, Enzyme oder Préparate zur H2S-Bindung) und Wasser. Das gebildete
Biogas und der Garrest verlassen den Prozess als abgefluhrte Massen. Im stationaren Betrieb eines
kontinuierlich betriebenen Fermenters ergibt sich die allgemeine Massenbilanz entlang der System-
grenze entsprechend der hier verwendeten Symbolik (siehe Verzeichnis der Symbole und Abklrzungen)
damit wie folgt:

dm . Q=0 mit . _VB
dt = Ing mg mg = mpg —pB

Gleichung 5
Die zugefuhrte Substratmischung - einschlieflich méglicher Zusatzstoffe und Prozesswassermengen -
wird als bekannt vorausgesetzt. Ausgehend von den fermentierbaren Substratbestandteilen der zuge-

fihrten Frischmassen (FM), lasst sich unter Nutzung der vorhandenen Messdaten Uber den jeweiligen
Umsatz im Fermenter auf die resultierenden Mengen und die Eigenschaften der Garprodukte schliefien.
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@ Berechnung fermentierbarer Substratbestandteile

Eine belastbare Charakterisierung der zugefuhrten Substrate ist die Voraussetzung flr eine aussage-
kraftige Massenbilanzierung einer Biogasanlage. Grundsatzlich Iasst sich die FOoTS anhand der verfug-
baren Methoden von WeifSbach [7, 8, 10, 11] oder Gber den Ligningehalt (Kapitel 2.1.1) direkt berech-
nen. Zusatzlich kann die FoTS auch auf Basis der Futtermittelanalyse durch Summierung der einzelnen
Nahrstofffraktionen an fermentierbaren Kohlenhydraten, Proteinen und Fetten bestimmt werden. Auch
eine entsprechende Umrechnung des Methanpotentials oder korrigierten Brennwerts [13] kann zur
Approximation der fermentierbaren Substratbestandteile (FOTS) verwendeten werden (Tabelle 1).

@ Berechnung des Umsatzes der anaeroben Vergarung

In chemischen Reaktionstechnik wird der Umsatz Uber das Verhaltnis der umgesetzten Stoffmenge zur
eingesetzten Stoffmenge bestimmt und bezieht sich folglich nur auf die potentiell umsetzbaren Reak-
tanten [63]. In diesem Sinne lasst sich der Begriff Umsatz auch auf die FoTS flr die Bilanzierung und
Effizienzbewertung bei der anaeroben Vergarung im Biogasprozess verwenden. Grundsatzlich existieren
in Abhangigkeit von den verfligbaren Messdaten unterschiedliche Mdéglichkeiten, den Umsatz zu be-
rechnen (Tabelle 7).

Tabelle 7: Moglichkeiten zur Berechnung des Umsatzes der FOTS im anaeroben Biogasprozess [16]

Biogas und Restgasmessung

Biogasertrag:
Vg
— Gleichung 6
NFOTS = 111 TS - FoTSs - Ypors
Restgaspotential:
TSc - FoTSg + Y, —Y,
NFoTS = s 10795 " YFoTs G Gleichung 7
TSs - FoTSs - Ygors - (1 — Y * pB)
Reaktionskinetik
k- HRT
- @@ Gleichung 8
MFoTS = T "HRT
Garrestanalyse (0TS und TS)
organischer Trockensubstanzgehalt:
1 (1 1—0TSS) Gleichung ©
— . — 2 eichun
NFoTS = £oTSe - (1 — £) 1— 0TS¢
Trockensubstanzgehalt:
! (1 TSG) Gleich 10
— . —— eichun
MFoTS = BoTSg - [1 — f, — TSq - (1 — £y + fy)] TS ¢

NroTs = Umsatz FoTS [-], V5 = Biogasvolumenstrom [m3 d-1], hg = Massenstrom Substrat [kg d1], TSg = Trockensubstanzge-
halt Substrat [kg TS kg1 FM], FoTSg = fermentierbarer organischer Trockensubstanzgehalt Substrat [kg FOTS kg2 TS], Ygots =
stéchiometrisches Biogasbildungspotential FoTS [L kg1 FoTS], Y = Restgaspotential [L kg-1 FM], pg = Dichte Biogas [kg m=3],
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k = Reaktionskonstante erster Ordnung [d-1], HRT = Verweilzeit [d], oTSg = organischerTrockensubstanzgehalt Garrest [kg
oTS kg1 TS], TS = Trockensubstanzgehalt Garrest [kg TS kg1 FM], 0TSg = organischerTrockensubstanzgehalt Substrat [kg oTS
kgl TS], TSg = Trockensubstanzgehalt Substrat [kg TS kgt FM], fy = Substratbedarf fir mikrobielles Wachstums [kg X kg1
FoTS], f,, = stéchiometrischer Wasserbedarf [kg H20 kg1 FOTS]

In Bezug auf Umsatzberechnung der gesamten Garstrecke ist es dabei ausreichend, die zu- und abge-
fihrten Massenstrome der Gesamtanlage zu betrachten, sodass auch umfangreiche Anlagenkonzepte
mit einer Vielzahl an Fermenterstufen anhand der Analyse der zugefuhrten FoTS und der resultierenden
Masse und Zusammensetzung im Garrestlager oder der aggregierten Gasproduktion (bzw. Strompro-
duktion) aller Fermenter bilanziert werden kénnen.

@ Berechnung der resultierenden Garprodukte (Biogas- und Garrest)

In Abhangigkeit von den fermentierbaren Substratbestandteilen und deren spezifischem Umsatz lassen
sich die resultierenden Mengen und charakteristischen Eigenschaften der erzeugten Fermentations-
produkte (Biogas und Garrest) anhand der Bilanzierung der eingesetzten Massenstrome eindeutig be-
stimmen [16] und in einem praxisnahen Kalkulationsschema darstellen (Abbildung 10).

Maissilage > — Prozesswasser

Myais 30,00 t/d Myasser: 20,00 t/d
TS 335%FM Msubsrat: 50,00 t/d
oTS 956 % TS TS: 201 %FM
FoTS 785%TS oTS 956 % TS
FoTS  785%TS
Myaser: 39,96 t/d Maiogasrotrs 7,15 t/d
mrs: 10,04 t/d Maiogaswaser 0,85 t/d
Mors: 9,60 t/d Maiogas 8,00 /d
Meers: 7,88 t/d Vgiogas 6091 m?i.N./d
Maghe: 0,44 t/d Vepa 3167 m2iN./d
Stochiometrie Veoz 2924 m3i.N./d
i fo 11,25 % FoTS v Hoona 9,97 kWh/m?
fg 5 % FoTS Viig 2500 m? Fermenter
CH, 52 % k 043 1/d . 55 % » ( Biogas
CO, 48 % HRT  50d
pBiogas 1,313 gll
Yeors 809 m3iN./t FOTS
Meames: 42,00 t/d
TS: 6,88 %FM
oTS: 84,70 % TS
FoTS 12,20 % TS BHKW
Myaser: 39,11 t/d Pew 1316 kW
Mrst 2,89 Ud Py 500 KW . | Mer 38 %
Mors: 2,45 t/d
Yoares 6,79 M3 iN./tFM Mpaeren: 0,38 t/d
Viesgas 285 M3 L.N./d Meors: 0,35 t/d
Vena 148 meiN/d Masche: 0,44 t/d
Veoz 137 m2iN./d {
Restgas = <

Abbildung 10: Praxisnahe Massenbilanzierung am Beispiel der Monofermentation von Maissilage [16]
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Seit Ende der 60er Jahren sind eine Vielzahl dynamischer Modelle zur Berechnung unterschiedlicher
Kenngréflen der anaeroben Biogaserzeugung entwickelt worden [15]. Die verschiedenen Modellansat-
ze unterscheiden sich dabei stark in der Anzahl der modellierten Zustandsgréflen und Prozessstufen
[64, 65]. Einfache Modelle sind mitunter stark an den jeweiligen Prozesszustand gebunden und lassen
sich nur begrenzt auf abweichende Substrate oder Betriebsbedingungen Ubertragen. Komplexe Modelle
- wie beispielsweise das Anaerobic Digestion Model No. 1 (ADM1) [66] - sind haufig strukturell nicht
identifizierbar [67] und kdnnen bis heute nicht automatisiert an Praxisanlagen eingesetzt werden, da
gewohnlich nur ein Bruchteil der fUr die Modellanpassung notwendigen Messdaten in der erforderlichen
Quantitat und Qualitat vorhanden ist [68, 69]

Obwonhl bereits detailliertes Wissen und langjahrige Erfahrung in der mathematischen Modellierung [64,
64, 70] und ProzessUberwachung [71, 72] der anaeroben Fermentation existiert, lassen sich modellba-
sierte Zustandsbeobachter oder Regelungsverfahren aufgrund der komplexen Modellstrukturen und der
individuellen Anpassung zur Parameteridentifikation oder Substratcharakterisierung nicht standardi-
siert an landwirtschaftlichen Biogasanlagen einsetzen. Untersuchungen zur Simulation der Vergarung
typischer Energiepflanzen und Wirtschaftsdinger beschranken sich Ublicherweise auf den wissen-
schaftlichen Einsatz des etablierten ADM1 und bieten flr die robuste Anwendung im grofRtechnischen
Anlagenbetrieb keine praxisnahen Handlungsansatze [15]. Zusatzlich sind aktuelle Verdffentlichungen
zur Simulation und Prozessfihrung von Biogasanlagen [73-77] auf Basis des zweistufigen Modells von
Bernard et al. [78] bekannt.

Im Rahmen der Substrat- oder Effizienzbewertung ermadglichen einstufige Modellstrukturen und Brutto-
bilanzen die kinetische Auswertung von diskontinuierlichen Vergarungsversuchen [79, 80] oder eine
allgemeine Massenbilanzierung im stationaren Betriebszustand (siehe Kapitel 2.2.1). So lassen sich
auf Basis einer Reaktion erster Ordnung ein- oder zweistufige Prozessmodelle mit unterschiedlich
schnell abbaubaren Substratfraktionen zur Simulation von Batchversuchen verwenden (Abbildung 11).
Dabei werden endsprechend vereinfachte Reaktionsmodelle jedoch nur selten zur Simulation kontinu-
ierlich bzw. dynamisch betriebener Biogasreaktoren verwendet.

S S Sxq Sx(1-a) Sxa Sx(1-a)
Rapidly Slowly Rapidly Slowly
Substrate Substrate degradable| |degradable degradable| |degradable
fraction fraction fraction fraction
A4 4 Y
k ‘ VFA \ ke kL [ VFA J [ VFA J
k VFA k VFA k VFA
4 4 L4 k.

ajofes]s

Abbildung 11: Vereinfachte Reaktionsmodelle zur Simulation von Batchversuchen [79]
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Im Vergleich zu den etablierten Modellansatzen zeigen aktuelle Untersuchungen deutlich, dass auch
vereinfachte Modellstrukturen die entscheidenden Umwandlungsschritte beinhalten und somit fur die
derzeitige Messwerterfassung an Praxisanlagen klare Vorteile besitzen [14, 15]. Fur die praxisnahe
Simulation des Biogasertrags werden neben dem Biogasbildungspotential (Kapitel 2.1) dabei auch die
charakteristischen Abbaukinetiken der einzelnen Substrate- bzw. Substratbestandteile benbtigt. Grund-
satzlich existieren in der klassischen Reaktions- und Verfahrenstechnik zahlreiche Methoden, um kine-
tische Modellparameter anhand von aussagekraftigen Versuchsdaten (Batch oder kontinuierlich) zu
identifizieren [15, 81, 82]. In der grofRtechnischen Biogaspraxis kommen diese Verfahren bis heute
jedoch nur selten zum Einsatz, sodass substratspezifischen Reaktionskonstanten in erster Naherung
lediglich anhand von Batchversuchen bestimmt werden [79, 83, 84]. Dabei ist die Ubertragbarkeit der
im Labormafdstab gewonnen kinetischen Kenngréfen auf den realen Prozesszustand einer kontinuier-
lich betriebenen Labor- oder Praxisanlage bisher noch nicht im Detail nhachgewiesen worden.

Die Arbeiten im Verbundvorhaben fanden in enger Abstimmung zwischen den beteiligen Projekt-
partnern DBFZ und KTBL statt. Schwerpunkt der Zusammenarbeit war die Planung und Auswertung der
KTBL/VDLUFA-Ringversuche Biogas. Ziel war es, mdgliche Einflussfaktoren bei der Durchfihrung von
Batchversuchen zu identifizieren, um somit die Aussagekraft und Prazision der Versuchsergebnisse der
teilnehmenden Labore zu erhdhen und die Ursachen bei stark abweichenden Messergebnissen zu er-
mitteln. Bei der Identifizierung auffalliger Labore (Jahrgange 2013 bis 2016) sowie bei der Erstellung
der Auswertungsberichte der jeweiligen Ringversuchsjahrgéange war Dr. Peter Tillmann von der VDLUFA
Qualitatssicherung NIRS GmbH als Projektpartner der KTBL/VDLUFA-Ringversuche Biogas mafRgeblich
beteiligt.

KTBL-Arbeitsgruppe ,Ringversuche Biogasertrage*“

Die Projektpartner wurden in den Arbeitspaketen 2 und 7 von den Mitgliedern der KTBL-Arbeitsgruppe
sRingversuche Biogas“ unterstutzt. Die KTBL-Arbeitsgruppe ,Ringversuch Biogasertrage“ begleitet seit
Beginn der KTBL/VDLUFA-Ringversuche im Jahre 2006 die Durchfuhrung, die fachliche Diskussion der
Ergebnisse sowie die praxisnahe Ursachenforschung. Die Arbeitsgruppe setzt sich aus acht Expertinnen
und Experten aus Wissenschaft und Praxis mit fundierten Laborkenntnissen zusammen (Tabelle 8).

Tabelle 8: Mitglieder der KTBL-Arbeitsgruppe ,Ringversuch Biogasertrage*

Mitglied Einrichtung

Dr. Manfred Bischoff LUFA Nord-West

Florian Ebertseder Bayerische Landesanstalt fir Landwirtschaft

Dr. Christiane Herrmann Leibniz-Institut fur Agrartechnik und Bio6konomie e.V.
Gabriele Meifauer Schmack Biogas Service GmbH

Dr. Hans Oechsner (Vorsitzender) Universitat Hohenheim

Dr. Susanne Ohl Christian-Albrechts-Universitat zu Kiel

Dr.-Ing. Jirgen Proter Deutsches Biomasseforschungszentrum gGmbH

Dr. Peter Tillmann VDLUFA Qualitatssicherung NIRS GmbH
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Gemeinsam mit Arbeitsgruppe war es moglich, projektspezifische Fragestellungen im Rahmen der
Ringversuche zu untersuchen. So wurden wahrend der Projektlaufzeit ausgewahlte Substratproben im
Ringversuch eingesetzt oder die Inhalte und Auswertung der versuchsbegleitenden Fragenbdgen aus-
fUhrlich diskutiert und weiterentwickelt. Zusatzlich waren die Mitglieder der Arbeitsgruppe bei der Erstel-
lung des praxisnahen Leitfadens im Kapitel zur Methodenbeschreibung und Bewertung der Aussage-
kraft von Batchversuchen als Lektoren tatig.

Universitat Hohenheim

Im Rahmen der Versuchsdurchfihrung an der Biogasanlage ,Unterer Lindenhof fand eine enge Zu-
sammenarbeit des DBFZ mit der Universitat Hohenheim statt. Entsprechend der in einem Unterauftrag
vereinbarten Leistungen zum Anlagenbetrieb wurden die konkreten Versuchsbedingungen sowie die
erforderliche Datenerfassung gemeinsam mit den wissenschaftlichen Mitarbeitern der Universitat Ho-
henheim geplant und durchgefuhrt. Auch die Probenahme und -lagerung sowie der Probenversand er-
folgte in enger Abstimmung mit dem DBFZ, um eine ausreichend detaillierte und belastbare Daten-
grundlage flr die weiterfuhrende Auswertung (Massenbilanzierung) zu gewahrleisten.

Institut flr angewandte Informatik e.V. (InfAl)

Die Webanwendung zur Substrat- und Effizienzbewertung an Biogasanlagen (Arbeitspaket) wurde vom
DBFZ in enger Zusammenarbeit mit dem Institut fur angewandte Informatik (InfAl) der Universitat
Leipzig entwickelt. Auf Basis der projektspezifischen Anforderungen wurde gemeinsam die Struktur der
Webanwendung entworfen. Anhand der ausfuhrlichen Dokumentation der erforderlichen Berechnungs-
gleichungen durch das DBFZ erfolgte die konkrete Implementierung in einem Unterauftrag durch das
InfAl. AbschlieBend wurden alle erforderlichen Programmdateien sowie die anwendungsspezifische
Dokumentation zur Integration der Webanwendung auf die Webseite des DBFZ Ubergeben.

Biogasmessprogramm lli

Im Rahmen der Projektbearbeitung im dritten Biogasmessprogramm (BiMePro3, FNR/BMEL, FKZ
22403515) wurden bei der Messdatenfassung und der daraus resultierenden Anlagenbewertung zum
Teil &hnliche Fragestellungen wie im vorliegenden Verbundvorhaben bearbeitet. Entsprechend konnten
die entwickelten Methoden zur Effizienzbewertung oder Massenbilanzierung auch im Biogasmesspro-
gramm diskutiert und angewendet werden. Ergebnisse zur Vergleichbarkeit von Laboranalysen unter-
schiedlicher Forschungseinrichtungen aus dem Biogasmessprogramm wurden als wertvolle Hinweise zu
maoglichen Messunsicherheit im vorliegenden Projekt genutzt. Fur die Bilanzierung einer grofdtechni-
schen Praxisanlage (AP6) wurde zudem eine Biogasanlage aus dem Biogasmessprogramm ausgewahlt,
welche durch zusatzliche Beprobung und Analysen auch im Rahmen des vorliegenden Vorhabens aus-
gewertet werden konnte.
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Im Folgenden werden die zentralen Ergebnisse des Forschungsvorhabens anhand der einzelnen Ar-
beitspakete beschrieben und diskutiert. Da einzelne Analysenergebnisse von Substraten oder Garme-
dien ohne einen Bezug zu einem bestimmten Berechnungsverfahren zur Substrat- und Effizienzbewer-
tung wenig Aussagekraft besitzen, wird das erste Arbeitspaket zur analytische Charakterisierung
praxisrelevanter Substrate (AP1) nur in Verbindung mit den entsprechenden Methoden zur stéchiomet-
rischen Berechnung des Biogasbildungspotentials (AP3) oder der Prozessbilanzierung kontinuierlicher
Labor- und Praxisversuche (AP4 bis 6) ausgewertet. Grundsatzlich wird neben der eigentlichen Labor-
analyse das Untersuchungsergebnis erheblich von der Probenahme und Probenaufbereitung beein-
flusst. Im Vergleich zur Genauigkeit der einzelnen Analyseverfahren besitzt die Reprasentativitat der
Probennahme, -lagerung und -aufbereitung dabei mitunter einen viel gréferen Einfluss auf das resultie-
rende Ergebnis der Substrat- oder Effizienzbewertung als die Analyse selbst. Entsprechend wurden ins-
besondere die einzelnen Laborergebnisse im KTBL/VDLUFA-Ringversuche Biogas fur eine reprasentati-
ve Darstellung der Ublichen Messunsicherheiten in der Biogaspraxis verwendet. In diesem Sinne wurde
auch im praxisnahen Leitfaden (AP7) ein Kapitel zur Probenahme (und Laborauswahl) erganzt.

Einflussfaktoren von Batchversuchen

Neben der versuchsbegleitenden Durchfihrung von Batchversuchen zur Bewertung des experimentel-
len Biogasbildungspotentials der in kontinuierlichen Labor- und Praxisversuchen (AP 5 und 6) einge-
setzten Substrate, wurden ausgewahlte Einflussfaktoren von Batchversuchen exemplarisch am DBFZ
untersucht. Dabei stand sowohl der Ursprung des Inokulums als auch der verwendete Versuchsaufbau
im Vordergrund der Untersuchungen (Abbildung 12).

Inokulum Versuchsaufbau
Versuchsaufbau: AMPTS 2 Inokulum: Garrest FBGA
— 500
%)
-
o
¥ 400 1 oo *-3
< P o - ./.’.,.—0’.
- ° o-0-0-0-9 8
5 0:.000“’ o:‘ oot
5 3004 - A APTT S e o
c o o
© (1 P
% 200 A 4 o
% e y AMPTS 1 (0,4 1)
S 100 ) ®— AMPTS 2 (0,4 1)
E% ¢ o— Garrest FBGA f ®— Eudiometer (0,5 1)
L o— Klarschlamm ®— Laborreaktor (10 )
m 0 T T T T T T
0 5 10 15 20 0 5 10 15 20
Zeit [d] Zeit [d]

Abbildung 12: Einflussfaktoren (Inokulum und Versuchsaufbau) bei Batchversuchen
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Die Ergebnisse zeigen deutlich, dass selbst in einem einzelnen Labor bei der Verwendung unterschied-
licher Inokula oder Versuchsaufbauten mit erheblichen Abweichungen und Streuungen der Versuchser-
gebnisse zu rechnen ist. Ein an das Substrat (Maissilage) angepasstes Inokulum (Garrest FBGA: Mono-
vergarung von Maissilage) ermdglicht dabei einen besseren Abbau als ein prozessfremdes Inokulum
(Klarschlamm). Die Wahl des Inokulums besitzt dabei einen erheblichen Einfluss auf die Abbauge-
schwindigkeit und den experimentellen Endwert der kumulativen Methanbildung. Auch die am DBFZ
vorhandenen Versuchsaufbauten (AMPTS, Eudiometer oder Laborreaktoren) mit den entsprechend un-
terschiedlichen Reaktionsvolumina (0,4 bis 10 L) weisen im experimentellen Endwert einen Unter-
schied von bis zu 100 L Methan kgt oTS auf. Dabei sind sowohl die sehr niedrigen Gaspotentiale der
Eudiometermessungen als auch die vergleichsweise hohen Methanpotentiale (> 420 L kgl oTS) an-
hand des AMPTS Il kritisch zu hinterfragen.

Die Ergebnisse der KTBL/VDLUFA Ringerversuche Biogas bestatigen die vielfaltigen Einflussfaktoren
und Messunsicherheiten bei der Durchfiihrung von Batchversuchen. So muss selbst bei standardisier-
ten und homogen Referenzsubstraten - wie beispielsweise mikrokristalliner Cellulose - weiterhin mit
deutlichen Abweichungen zwischen den teilnehmenden Laboren gerechnet werden (Abbildung 13).
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Abbildung 13: Auswertung des KTBL/VDLUFA Ringversuchs Biogas 2016 [59] hinsichtlich des Gaspotentials von Cellulose

Dabei wird deutlich, dass der Mittelwert der Teilnehmer (718 L kg1 oTS) nicht auch zwangslaufig den
wahren Wert des Biogasbildungspotentials definiert. So lasst sich fUr mikrokristalline Cellulose
(CeH100s) durch stéchiometrische Berechnungen ein Biogasbildungspotential von 829 L kgl oTS be-
stimmen. Unter Berlcksichtigung eines Substratbedarfs von 5 bzw. bis zu 10 % fur mikrobielle Wachs-
tumsprozesse lasst sich damit ein Zielwert von 788 bzw. 745 L kg1 oTS berechnen. Entsprechend las-
sen sich die mitunter stark abweichenden Versuchsergebnisse der einzelnen Labore nur durch
grofRzligige Toleranzen - wie beispielsweise mit den Qualitatsvorgaben der VDI 4630 (+ 10% von 746 L
kg1 oTS) - bestatigen. Auf Basis der vorherigen Untersuchungen wurde ab 2016 der theoretische Re-
chenwert von 745 L Biogas bzw. 372 L Methan kg1 oTS als ,wahrer Wert“ im KTBL/VDLUFA Ringver-
such definiert.
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KTBL/VDLUFA Ringversuche Biogas

In den vergangenen Jahren wurden umfangreiche Erfahrungen bei der Bestimmung der Methanpotenti-
ale aus verschiedenen organischen Substraten erarbeitet und es gibt eine Reihe von Verdffentlichun-
gen zur Vorgehensweise. Fur die Durchfuhrung im Labor haben sich die VDI-Richtlinie 4630 [6] und die
VDLUFA-Methodenbeschreibung [46] etabliert, um die Versuchsdurchfihrung anzugleichen und um bei
der Durchfuhrung von Gartests verlassliche Ergebnisse zu erzielen.

Ergebnisse vergangener Ringversuche

Seit 2006 werden vom Kuratorium fur Technik und Bauwesen in der Landwirtschaft e.V. (KTBL) zu-
sammen mit der VDLUFA Qualitatssicherung NIRS GmbH (VDLUFA) Ringversuche fur Biogaslabore
durchgefuhrt, an denen inzwischen jahrlich zwischen 20 und 30 Labore teilnehmen. Diese Labore be-
achten die vorgegebenen Richtlinien weitestgehend, sie arbeiten aber haufig mit unterschiedlichen
Apparaturen, was auch zulassig ist. Die ersten Erkenntnisse aus der Betrachtung der Ringversuchsda-
ten von 2006 bis 2017 zeigen, dass sich die Analyseergebnisse Uber die Jahre der Ringversuche bei
der Bestimmung der Biogas- bzw. Methanausbeute, trotz steigender Anforderungen an die Messungen,
wechselnder Labore unter den Teilnehmern und variierender Teilnehmerzahl Uber die Jahre, zum Teil
deutlich verbessern konnten [51]. Das zeigt besonders deutlich die Entwicklung der Wiederholvaria-
tions- (CVr; Beschreibung der Genauigkeit der Werte innerhalb des Labors) und Vergleichsvariationsko-
effizienten (CVg; Beschreibung der Prazision zwischen den Laboren) fur mikrokristalline Cellulose (Refe-
renzstandard) und Maissilageproben aus dem Ringversuch Biogas (Abbildung 14).
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* Anderung der Zielsetzung des Ringversuchs von der Priifung der Umsetzung der VDLUFA-Methode (mit Plausibilitatskontrolle
der eingehenden Labordaten) hin zur Qualitatsbeurteilung der Labore (ohne Plausibilitatskontrolle der eingehenden Labordaten).

Abbildung 14: Entwicklung des Variationskoeffizienten beim KTBL/VDLUFA-Ringversuch Biogas (Jahrgange 2006 bis 2017)

Zu Beginn der Ringversuche lag der CVr-Wert des Methanertrages zwischen den Laboren bei 19,5 %.
Durch den Vergleich des Versuchsaufbaus und der Ergebnisse wurde deutlich, dass die Abweichungen
nicht auf die Art und GrofRe der jeweiligen Versuchseinrichtungen zurlickzufihren sind. Vielmehr spielte
die Vorgehensweise bei der Datenerfassung, die Genauigkeit von Methanmessgeraten, deren regelma-
Bige Kalibrierung, die rechnerische Auswertung unter Berucksichtigung der Bezugsgrofen fir Normbe-
dingungen und die Wasserdampfkorrektur bei Abweichungen eine deutliche Rolle [52]. Inzwischen lie-
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gen die CVr-Werte flr den Methanertrag fur Cellulose bei rund 8 %. Die Genauigkeit innerhalb des La-
bors (CV-Wert) konnte in den Jahren der Ringversuchsdurchgange fur den Methanertrag auf unter 3 %
reduziert werden. Bei der Betrachtung der Ergebnisse der Methanertragsbestimmung von Maissilage
zeigt sich ein etwas anderes Bild. Der Wiederholvariationskoeffizient (CV:) der Labore konnte von an-
fanglich Uber 6 % auf nun rund 4 % verbessert werden. Auch bei der Maissilage lagen die CVr-Werte
anfanglich sehr hoch (bei ca. 12 %), die Streuung konnte Uber die Jahre des Ringversuchs auf rund 8 %
reduziert werden. Bei einem derartigen Substrat spielen maogliche natirliche Qualitdtsunterschiede zwi-
schen den Anbaujahren, der Einfluss der Zerkleinerungstechnik und der Einfluss der Silierung eine Rol-
le. Auch die Homogenitat der Probe hat einen Einfluss auf die Vergleichbarkeit der Ringversuch-
Auswertungen der vergangenen Jahre, da die Maissilage unzerkleinert an die Labore verschickt wird
und diese fur den Ringversuch nach den im jeweiligen Labor Ublichen Verfahren vorbereitet wird. Aus
diesem Grund sind grundsatzlich héhere als auch starker schwankende CVr-Werte fir die Maissilage im
Vergleich zur Cellulose plausibel.

Es lasst sich anhand der Betrachtung der Ringversuch-Auswertung der bisherigen Durchgange klar er-
kennen, dass sich die Teilnahme an Ringversuchen positiv auf die analytische Leistung der Labore
auswirkt. Es zeigte sich aber auch, dass es unerlasslich ist, dass die grundlegenden Bedingungen der
Richtlinien eingehalten werden, um vergleichbare Ergebnisse zu erhalten. Dies sind die Auswahl und
Qualitat des Inokulums, die passenden Mischungsverhaltnisse aus Testsubstrat und Inokulum, gasdich-
te Versuchsapparaturen, regelmaRig kalibrierte Messgerate und eine korrekte Datenerfassung und
Auswertung der Gasertrage.

Vor diesem Hintergrund und der Tatsache, dass die Auswertung des Ringversuchs nach anerkannten
Qualitatsrichtlinien erstellt wird, kann davon ausgegangen werden, dass die Analysewerte der Ringver-
suche eine ausreichend solide Datenlage fur das vorliegende Verbundvorhaben darstellen. Entgegen
der Darstellung fir die Ringversuchsauswertung wurden fir die Betrachtung im Forschungsvorhaben
die Ausreiflerwerte zur Identifizierung von Einflussgroflen und Fehlerquellen in die Datengrundlage wie-
deraufgenommen.

Auswertung der ringversuchsbegleitenden Fragebdgen

Weniger belastbar ist die Datenlage aus den Rickmeldungen auf den im Vorhaben entwickelten Frage-
bogen zu methodischen Fragestellungen. Dies liegt zum einen an der mangelnden Bereitschaft einiger
Labore zur Informationsbereitstellung. So wurden entweder Teile des Fragebogens nur llickenhaft be-
antwortet oder beschreibende Erlauterungen bzw. Antworten auf Nachfragen der Projektnehmer erfolg-
ten nur sehr rudimentar. Daher konnten einige Fragestellungen nicht scharf ausgewertet werden oder
fuflen auf einer reduzierten Grundgesamtheit, da Angaben teilweise nicht bertcksichtigt werden konn-
ten. Von 6 Laboren (17 %) fehlt sogar jegliche Riuckmeldung auf den Fragebogen, was die Belastbarkeit
der Ergebnisse von vornherein einschrankt. Insgesamt reichte flir eine Reihe von Fragestellungen die
Anzahl der Labore nicht aus, um eine detaillierte Analyse durchzufiihren, da sonst der Stichprobenum-
fang fur die einzelnen Merkmale keine belastbaren Aussagen zugelassen hatte.

Zum anderen zeigte sich erst im Nachhinein, dass einige Fragestellungen von den Laboren unterschied-
lich interpretiert wurden, wie z. B. bei der Kopfraumkorrektur, wo Labore mit automatisierten Systemen
eine Korrektur verneinten, obwohl es hierfir eine automatisierte Funktion gibt. Oder es ergaben sich
Mehrfachnennungen, z.B. bei der Substrataufbereitung, so dass Effekte nicht zweifelsfrei einer be-
stimmten Behandlungsmethode zugeordnet werden konnten.
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Identifikation von Einflussfaktoren auf die Ergebnisse von Batchversuchen

Als eine wesentliche EinflussgrofRe auf die Ergebnisse von Batchversuchen konnte der Versuchsaufbau
identifiziert werden. Dies zeigte sich sowohl bei der rickwirkenden Auswertung fur Cellulose der Jahre
2013 bis 2016 als auch beim Verschnitt von Laborergebnissen der Jahre 2015 bis 2017 mit den An-
gaben aus dem Fragebogen.

Beim Cellulose-Vergleich wurde auf die Standardnormalverteilung der einzelnen Labore zurlckgegriffen
um systematische Abweichungen einzelner Labore zu identifizieren, was Ruckschlisse auf mogliche
Fehlerursachen bei der Biogasertragsbestimmung im Labor zulassen sollte. Diese Analyse brachte funf
Labore hervor, (vier Eudiometerversuche und eine Faulflasche mit Gassammelrohr), von denen drei
Labore Anhaltspunkte zur Fehlerdiskussion lieferten. Als mogliche Fehlerquellen wurden u.a. CO2-
Verluste durch die Sperrflussigkeit oder undichte Verbindungen (Schliff) und Materialien im Versuchs-
aufbau sowie Fehler in der Versuchsdurchfuhrung (z.B. durch Ablesefehler) genannt. Die Ursachenana-
lyse ist bei den Laboren i.d.R. noch nicht abgeschlossen.

Far die Jahre 2015 bis 2017 wurden die nach ausgewahlten methodischen Merkmalen kategorisierten
Laborergebnisse fur Cellulose und Maissilage in Form von Boxplots dargestellt und auf Abweichungen
vom mittleren Median Uber alle Kategorien hin Uberpriuft (siehe Anhang B: Teilvorhaben 2). Als Basis
wurden hier nicht Einzelergebnisse oder Mittelwerte der einzelnen Durchgange eines Labors verwendet,
sondern jeweils der Dreijahresmittelwert des Labors fur 2015 bis 2017.

Als auffallig erwiesen sich in beiden Herangehensweisen die Eudiometerversuche durch geringe Bio-
gasertrage bei zugleich erh6hten Methangehalten. Ursache kdnnten CO2-Verluste Uber Sperrflissigkeit
aufgrund der hohen Loslichkeit in Wasser sein. Insgesamt ergeben sich Methanertrdge, die im Bereich
der anderen Labore liegen.

Aus den auf 3-Jahreswerten basierten Boxplot-Auswertungen konnten daruber hinaus keine eindeutigen
Einflussgrofien auf die Ergebnisse von Batchtests identifiziert werden. Jedoch zeigten sich fir einige
methodischen Merkmale Abweichungen, die auf eine systematische Wirkung hindeuten. Aufgrund der
oben beschriebenen Einschrankungen im Hinblick auf die Aussagekraft der Fragebogenergebnisse (Un-
scharfe, geringer Stichprobenumfang, Uberlappende Effekte) missten diese Schlussfolgerungen in sys-
tematischen Versuchen verifiziert werden.

Zu den beobachteten Effekten zahlt u.a. die Art der Probenlagerung vor dem Ansatz des Batchversuchs.
So scheint bei Maissilage die Tiefkuhlung einen positiven Effekt zu haben, was auf einen Voraufschluss
durch das Gefrieren zurickgefihrt werden konnte. Wie die Proben aufgetaut werden, hat jedoch keinen
Einfluss auf den Gasertrag.

AuBerdem deuten die Ergebnisse darauf hin, dass mit einem Inokulum aus Garrest(en) von Biogasanla-
gen hohere Ertrage aus Maissilage im Vergleich zu Inokulum aus z. B. Klaranlagen erzielt werden. Fur
Cellulose lief sich dieser Effekt nicht beobachten, was darauf hindeutet, dass das Garrest-Inokulum
bereits auf das Substrat Maissilage adaptiert ist.
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Auch fur die Art der Gasmessung lassen sich Auffalligkeiten feststellen, wie eine deutlich geringere
Streu-breite bei Gaschromatographen (GC) im Vergleich zu Infrarotmessgeraten. Jedoch basieren die
GC-Ergebnisse nur auf wenigen Laboren, beim Infrarotgerat auf einem Vielfachen, so dass fraglich ist,
ob hier tatsachlich ein Unterschied besteht.

Unterschiede flr Labore, die keine Kopfraumkorrektur durchfihren, sind wahrscheinlich eher durch die
Versuchsapparatur bestimmt als durch die unterlassene Korrektur. Denn die Ergebnisse fur die Labore
ohne Korrektur spiegeln deutlich das Muster von Eudiometern mit geringen Biogasertragen und hohen
Methangehalten wider, die in dieser Kategorie Uberwiegen.

Als weiterer Auswertungsansatz wurden das Inokulum-Substrat-Verhaltnis (ISR) fur verschiedene Para-
meter (z. B. Verhaltnis oTS-Einwaage aus Inokulum zu Einwaage aus Substrat) oder auch Inokulumei-
genschaften wie oTS-Gehalt den Laborergebnissen gegentbergestellt. Die VDI macht flr einige dieser
Parameter Vorgaben. Aus den Ergebnissen zeigt sich jedoch nicht, dass ein Uber- oder Unterschreiten
der festgelegten Werte zu schlechteren Ergebnissen fihrt. So scheint der oTS-Gehalt des Inokulums,
der laut VDI nicht unter 50 % liegen soll, keinen Einfluss auf die Ergebnisse zu haben. Allerdings verlet-
zen nur wenige Labore die Vorgaben deutlich, weshalb die Datenbasis fur gesicherte Aussagen nicht
ausreicht.

Als Ausblick lasst sich festhalten, dass die Auswertungen des Forschungsvorhabens u.a. deutlich zei-
gen, dass Ringversuche bei der Qualitatsiberwachung von Laboren eine zentrale Rolle spielen, da sie
den Laboren die Méglichkeit bieten, ihre Leistungsfahigkeit zu prifen und objektiv darzustellen. Denn
die tatsachliche analytische Leistung eines Labors kann am besten im Vergleich mit anderen Laborato-
rien Oberprift werden. Eine Verbesserung der analytischen Aussagen aus den Ringversuchen fur die
Batchversuche zur Bestimmung des Gaspotentials setzt jedoch die uneingeschrankte Bereitschaft der
Labore zur Fehlerdiskussion bzw. -analyse voraus.

Um belastbare und statistisch robuste Aussagen zu mdglichen Einflissen auf die Gasertragsbestim-
mung bei Batchversuchen machen zu kdénnen, mussten systematisch durchgefuhrte Ringversuche mit
vorab definierten Aufgabenstellungen (z. B. Vergleich Garrest- mit Klarschlamm-Inokulum) durchgefihrt
werden. Hierzu ware eine ausreichend grofie Anzahl an kontinuierlich am Vorhaben teilnehmenden
Laboren ndétig, die aber auch das Spektrum der verfigbaren Batchmethoden abbilden mussten. Erst
durch den Ausschluss von Uberlagerungseinfliissen bei der Fehlerbetrachtung kénnten belastbare Aus-
sagen ggf. auch mit einer geringeren Datenbasis erfolgen.

Zusatzlich zur experimentellen Ermittlung von Biogas- und Methanpotentialen in Batchversuche stehen
unterschiedliche Berechnungsmethoden auf Basis der Trockensubstanz (TS, oTS, FoTS), Futtermittel-,
Elementar- oder Brennwertanalyse zur Verfigung. Fur einen aussagekraftigen Methodenvergleich las-
sen sich die Bezugseinheiten der einzelnen Kenngrélen anhand des stéchiometrischen Methanpoten-
tials der FOoTS sowie dem charakteristischen Brennwert von Methan direkt ineinander umrechnen
(Tabelle 1). Zudem lassen sich die unterschiedlichen Verfahren auf Basis der Futtermittelanalyse ent-
sprechende der vorherigen Darstellung (Kapitel 2.1.1) in zwei Gruppen unterteilen:
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Fermentierbare Nahrstoffe

Anhand der Fermentierbarkeit der charakteristischen Nahrstoffgruppen an Kohlenhydraten, Pro-
teinen und Fetten lasst sich auf das spezifische Biogasbildungspotential der jeweiligen Substrate
schliefen. In Kombination der verfligbaren Methoden zur Bestimmung der fermentierbaren Sub-
stratbestandteile (Kohlenhydrate, Proteine und Fette) und dem stdéchiometrischen Biogas- oder
Methanpotentials der einzelnen Nahrstoffe lassen sich anhand der Literatur dabei drei charakte-
ristische Berechnungsverfahren nach Keymer und Schilcher [5], WeifSbach [7-11] oder der VDI-
Richtlinie 4630 [6] und ableiten. Zusatzlich lasst sich die FOTS dabei auch Uber den Ligningehalt
(FOTS = oTS - Lignin) approximieren und mit dem stdchiometrischen Gasbildungspotential fur
Halm- und Kérnerfriichte nach WeiRbach [9] multiplizieren (siehe Tabelle 4).

Regressionsmodelle

Far die Berechnung des Biogas- oder Methanbildungspotentials lassen sich geeignete (multivaria-
te und lineare) Regressionsmodelle ausgewahlter Substrattypen nutzen (Tabelle 5). Hierbei wird
ein funktionaler Zusammenhang zwischen den charakteristischen Substratbestandteilen (Nahr-
stofffraktionen aus der Futtermittelanalyse) und dem gemessenen Biogas- oder Methanbildungs-
potential aus labortechnischen Batchversuchen unterstellt.

Im Rahmen der KTBL/VDLUFA-Ringversuche Biogas werden sowohl Batchversuche als auch Rohnahr-
stoffe und flichtige Sauren (und Alkohole) von vielfaltigen Substraten und Garresten in zahlreichen
Laboren bestimmt. Mit Projektbeginn wird nun Ublicherweise in jedem Ringversuch auch eine einheitli-
che Maissilage verschickt, welche in allen Teilbereichen analysiert wird. Entsprechend steht nun fur
diese individuelle Maissilage ein umfangreicher Datensatz fir zahlreiche KenngréfRen aus unterschied-
lichen Laboren zur Verfigung, welcher sich fur eine reprasentative und aussagekraftige Bewertung der
einschlagigen Bestimmungsverfahren der auswerten lasst.

Somit kdnnen fur die Ringversuchsjahrgange 2016 (Abbildung 15) und 2017 (Abbildung 16) die jeweili-
gen Berechnungsergebnisse der theoretischen Bestimmungsmethoden des Methanbildungspotentials
anhand der verfugbaren Nahrstoffanalysen mit den Messwerten aus experimentellen Batchversuchen
verglichen werden. Da nicht in allen Laboren jedes Merkmal bzw. jeder Nahrstoff bestimmt wurden,
kénnen die zur Berechnung verfligbaren Kenngrofen in Abhangigkeit von der jeweiligen Berechnungs-
vorschrift stark variieren. So liegen im Ringversuch 2016 fur einzelne Verfahren, welche zum Bespiel
den Cellulose- oder Ligningehalt bendtigen nur Messergebnisse aus funf Laboren (n=5) vor, hingegen
der Rohfasergehalt in elf Laboren (n=11) ermittelt wurde.

Im Vergleich zu den unterschiedlichen Berechnungsmethoden ist bei der experimentellen Ermittlung
des Methanpotentials im Batchversuch mit wesentlich gréleren Messunsicherheiten zu rechen. Durch
den methodischen Standard chemischer Analysen weisen die meisten Berechnungsmethoden auf Ba-
sis der fermentierbaren Nahrstoffe (Tabelle 4) oder verfigbaren Regressionsmodellen (Tabelle 5) somit
einen wesentlich geringeren Wertbereich innerhalb der einzelnen Berechnungsvorschrift aus. Fir den
jeweiligen Mittelwert des Methanbildungspotentials lasst sich jedoch sowohl innerhalb als auch zwi-
schen den verschiedenen Bestimmungsmethoden keine eindeutige Ubereinstimmung ermitteln. Ledig-
lich das berechnete Methanbildungspotential nach Weiflbach stimmt in beiden Ringversuchsjahrgan-
gen mit dem Mittelwert der Batchversuche Uberein.
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Abbildung 15: Vergleich unterschiedlicher Methoden zur Bestimmung des Methanpotentials von Maissilage auf Basis der
anonymisierten Laborergebnisse im KTBL/VDLUFA-Ringversuch Biogas 2016 (Batchversuche und Rohnahrstoffe) [59]
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Abbildung 16: Vergleich unterschiedlicher Methoden zur Bestimmung des Methanpotentials von Maissilage auf Basis der
anonymisierten Laborergebnisse im KTBL/VDLUFA-Ringversuch Biogas 2017 (Batchversuche und Rohnahrstoffe) [60]
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Tendenziell unterschatzen die vielfaltigen Berechnungsergebnisse das im Batchversuch gemessene
Methanbildungspotential. Dieses Verhalten wird auch in anderen Untersuchungen von Rath et al. zum
Biogasbildungspotential von Maissilage bestatigt [85]. Dabei weisen insbesondere die Berechnungsme-
thoden auf Basis der DLG-Verdauungskoeffizienten (VDI 4630 [6] sowie Keymer und Schilcher [5]) ein
sehr niedriges Methanbildungspotential auf, sodass zur Bestimmung der fermentierbaren Substratbe-
standteile vorzugweisen auf die korrigierte Berechnungsvorschrift von Weibach [7-11] zurlickzugrei-
fen ist. Ahnliche Zusammenhange konnten auch in detaillierten Untersuchungen zur Charakterisierung
der anaerob abbaubaren Substratbestandteile bei der praxisnahen Prozesssimulation anhand verein-
fachter Reaktionsmodelle nachgewiesen werden [15].1 Die aktuelle Methode in der VDI-Richtlinie 4630
[6] definiert anhand der DLG-Verdauungsquotienten [25] und mit einem Substratbedarf von 8 % der
umgesetzten FoTS fur mikrobielle Wachstums- und Erhaltungsprozesse ein sehr niedrigen Wertebereich
im Rahmen des Methodenvergleichs.

So beruht das Methanbildungspotential der Berechnungsmethode von Keymer und Schilcher [5] auf
den nahrstoffspezifischen Referenzwerten von Baserga [2]. Flr Proteine wird dabei ein stoéchiometri-
sches Biogasbildungspotential von 750 L kgl mit einem Methangehalt von 70 % zugrunde gelegt
(Tabelle 3). Detaillierte stochiometrische Untersuchungen von WeiRbach [9] oder Weinrich [15] belegen
jedoch vielmehr gleiche Anteile (ca. 50%) an Methan und Kohlenstoffdioxid beim vollstandigen Umsatz
fermentierbarer Proteine. Aufgrund der héheren Methanproduktion aus Proteinen ist das berechnete
Methanpotential nach Keymer und Schilcher entsprechend hoher als das Ergebnis auf Basis der Be-
rechnungsmethoden der VDI-Richtlinie 4630, welche ein korrigiertes Gaspotential mit gleichen Anteilen
an Methan und Kohlenstoffdioxid bei der Vergéarung von Proteinen ausweisen. In diesem Fall scheint
das Ergebnis nach Keymer und Schilcher somit plausibler (héher), obwohl es auf vermutlich falschen
Annahmen bzw. nicht belegbaren stdchiometrischen Kennzahlen beruht.

In Bezug auf die vielfaltigen Regressionsmodelle (Tabelle 5) ist zu berucksichtigen, dass alle Modell-
funktionen auch von den Ergebnissen und der Aussagekraft der experimentellen Batchversuche ab-
hangen. Aufgrund der bestehenden Unterschiede zwischen Messergebnissen verschiedener Labore,
gelten entsprechende Zusammenhange streng genommen nur fur den verwendeten Versuchsaufbau
sowie die konkreten Versuchs- oder Analysenvorschriften des urspringlichen Labors. Ein direkter Ver-
gleich ist somit nur garantiert, wenn ein identisches Vorgehen bei der analytischen Bestimmung der
bendtigen Kenngréfien anhand der urspringlichen Labormethode bei der Modellerstellung ermdéglicht
wird. Eine Prazisierung und bessere Vergleichbarkeit der Ergebnisse aus Batchversuchen (und chemi-
schen Analysen) wirde somit auch zu einer entsprechenden Verbesserung der Regressionsmodelle
fUhren.

1 Die Abweichungen sind unter anderem durch die metabolischen Nahrstoffausscheidungen endogenen Ursprungs zu begrin-
den, welche in den klassischen Tabellenwerken der Deutschen Landwirtschaftsgesellschaft [25] oder dem Deutschen Land-
wirtschaftsverlag [82] Ublicherweise nicht zur Korrektur der scheinbaren Verdaulichkeit bertcksichtigt werden; die daraus
resultierenden Verdauungsquotienten erfassen die biologisch fermentierbaren Substratbestandteile damit nur unvollstandig.
Durch standardisierte Versuchsbedingungen bei definiertem Erhaltungsbedarf und konstanten metabolischen Ausscheidungen
ermdglicht WeiRbach eine nachtragliche Korrektur und kann somit von der scheinbaren Verdaulichkeit auf die eigentlichen
Fermentationsquotienten schliefen [7, 83].
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Die reaktionstechnische Modellierung und Bilanzierung bietet die Mdglichkeit, die unterschiedlichen
Vergarungsversuche im Labor- und Praxismafstab (AP 5 und 6) anhand einer einheitlichen Modell-
grundlage standardisiert auszuwerten. Unter Berucksichtigung der konkreten Betriebsbedingungen
lassen sich somit die charakteristischen Substrat- und Prozesseigenschaften anhand aussagekraftiger
KenngréfRen (Modellparameter) direkt miteinander vergleichen. Hinsichtlich der Substratbewertung an
Biogasanlagen sind dabei insbesondere zwei KenngréfRen von wesentlicher Bedeutung:

Biogasbildungspotential

Das Biogasbildungspotential definiert die unter anaeroben Bedingungen maximal produzierbare
Biogasmenge eines Substrats (siehe Abbildung 1). Fir eine realitatsnahe Substratbewertung ist
der Energiebedarf fir mikrobielle Wachstumsprozesse bei der Ermittlung der Gaspotentiale zu
berucksichtigen. Zudem bezieht sich das Potential auf den konkreten Zustand (z.B. Reife-, Silie-
rungs- oder Aufschlussgrad) der eingesetzten Substrate, sodass auch entsprechende Vorbehand-
lungs- oder Desintegrationsverfahren das verflgbare Biogasbildungspotential im anaeroben Bio-
gasprozess grundsatzlich verandern kdnnen.

Abbaukinetik | Abbaugeschwindigkeit

Die Abbaukinetik charakterisiert den zeitlichen Verlauf des anaeroben Abbaus und ist gemeinsam
mit der spezifischen Biogasbildungspotential eine entscheidende Kenngréfie, um einen gezielten,
effizienten und flexiblen Substrateinsatz unter Berlcksichtigung der konkreten Verweilzeit zu er-
maoglichen. Grundsatzlich wird die Abbaugeschwindigkeit bzw. der daraus resultierende Biogaser-
trag sowohl durch die chemische Zusammensetzung und physikalische Struktur der eingesetzten
Substrate als auch durch den konkreten Prozesszustand (einschliefllich méglicher Inhibitoren und
wachstumslimitierender Einflussfaktoren der mikrobiellen Gemeinschaft) beeinflusst.

Fur die praxisnahe und standardisierte Anwendung wurde dabei eine Klasse von allgemeingiltigen und

vereinfachten Reaktionsmodellen zur einheitlichen und vergleichbaren Auswertung der experimentellen
Untersuchungsergebnisse - vom Labor bis zur grofStechnischen Anlage - entwickelt (Abbildung 17).

Modell A Modell B Modell C
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Abbildung 17: Schematische Darstellung der entwickelten Reaktionsmodelle (Fraktionsmodelle)

Bearbeitungsstand: 16.03.2020 38



Erzielte Ergebnisse ”“|K1’Hr |‘“BH‘L DBFZ

Die Masse an organischer Trockensubstanz der zugefuhrten Substratmischung wird in Abhangigkeit des
gewahlten Modellansatzes (A bis C) anhand der jeweiligen Modellparameter (x bis y) in unterschiedliche
Fraktionen (m1 bis ms) aufgeteilt. In Kombination mit der jeweiligen Reaktionskonstante erster Ordnung
(k1 bis ks) definiert jede Fraktion dabei einen Anteil der oTS, welcher einer bestimmen Abbaugeschwin-
digkeit zugeordnet ist. Der verbleibende Anteil (1 - o - B - y) charakterisiert den nicht-fermentierbaren
Anteil (mx) der oTS; im Umkehrschluss lasst sich der fermentierbare Anteil der oTS bzw. die resultieren-
de FoTS durch die Summe der einzelnen Fraktionsanteile (a + B + y) bestimmen.

Grundséatzlich beeinflusst eine Anderung der Fraktionsanteile (A o) das Verhaltnis der unterschiedlich
schnell abbaubaren Substratfraktionen. Sowohl im quasi-kontinuierlichen Betrieb von Laborreaktoren
und grofdtechnischen Praxisanlagen als auch im diskontinuierlichen Betrieb von typischen Batch-Tests
bewirkt eine Anpassung der Fraktionsanteile bzw. der resultierenden FoTS eine Erhdhung oder Reduzie-
rung der Biogasproduktion (Abbildung 18).

quasi-kontinuierlicher Betrieb diskontinuierlicher Betrieb

A

Biogasproduktion

S~

Zeit Zeit

Biogasproduktion

Abbildung 18: Einfluss der Modellparameter (o und k1 im Model A) auf die Biogasproduktion

Eine Anderung der entsprechenden Reaktionskonstante (A k) beeinflusst die effektive Abbaugeschwin-
digkeit der einzelnen Substratfraktion. Im quasi-kontinuierlichen oder diskontinuierliche Betrieb andert
sich dadurch vor allem der zeitliche Verlauf der Biogasproduktion, hingegen das zugrundeliegende Bio-
gasbildungspotential (Endwert im Batchversuch bzw. FoTS) nicht beeinflusst wird.

Im quasi-stationarem Anlagenbetrieb bei taglich einmaliger Substratzufuhr lassen sich exemplarisch far
das Modell C folgende Parameterkombinationen definieren und anhand der spezifischen Biogasproduk-
tionsrate grafisch darstellen (Abbildung 19).

Aus biochemischer Sicht beschreibt die schnell abbaubare Fraktion Substratbestandteile wie geloste
Zucker oder organische Sauren, hingegen die mittelschnell abbaubare Fraktion beispielsweise durch
Proteine oder weitestgehend leicht abbaubare Kohlenhydrate gekennzeichnet ist; faserhaltige Sub-
stratbestandteile (Strukturkohlenhydrate) oder langkettige Fettsduren und Ole représentieren die lang-
sam abbaubare Fraktion.
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Abbildung 19: Exemplarische Biogasproduktionsrate bei Parametrierung des Modells C

Da die detaillierten Inhaltsstoffe und einzelnen Substratbestandteile Ublicherweise im praxisnahen An-
lagenbetrieb nicht analytisch zur Verfugung stehen, missen die unterschiedlichen Fraktionsanteile (a
bis y) und entsprechenden Reaktionskonstanten (ki bis k3) anhand numerischer Optimierungsverfahren
aus experimentellen Prozessdaten mit Hilfe der einzelnen Modellvarianten geschatzt werden.

Parameterindentifikation

Flar die numerische Identifikation der unbekannten Modellparameter existieren zahlreiche Verfahren,
um das individuelle Prozessverhalten und den Verlauf der charakteristischen Messgréfien anhand der
entwickelten Modellstrukturen moglichst realitatsnah abzubilden [81, 82, 88]. Die methodische Heran-
gehensweise und die funktionalen Komponenten sind bei einer einfachen Modellanpassung fur alle
etablierten Verfahren identisch (Abbildung 20).
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Hierbei wird in einem ersten Schritt das Modell anhand der initialen Parameterwerte © und der ver-
suchsspezifischen Eingangsgroflen (Substratzufuhr) u(t) simuliert. Das resultierende Simulationsergeb-
nis ¥(t) wird dann mit den entsprechenden Messdaten der experimentellen Laborversuche oder Sens-
ordaten der grofitechnischen Biogasanlagen y verglichen und anhand der Zielfunktion (mittlere
quadratische Abweichung) in einer skalaren Fehlergréfie Jopt zusammengefasst. Ziel der numerischen
Optimierung ist es, die Abweichung zwischen Modell und Messdaten mithilfe des Zielfunktionswerts zu
minimieren. Dabei werden die variablen Modellparameter anhand der entsprechenden Optimierungs-
vorschrift iterativ angepasst, um einen moglichst geringen Modellfehler Jopt zu garantieren.

Anhand der allgemeine Modellgleichungen und entsprechenden Optimierungsvorschrift lassen sich die
Reaktionsmodelle dabei sowohl zur Simulation von diskontinuierlichen Laborversuchen (Batchversu-
che) als auch zur Abbildung von kontinuierlichen bzw. semi-kontinuierlichen Vergarungsversuchen im
Labor- und Praxismafistab verwenden. Die charakteristischen Modellparameter sind dabei unabhangig
von den jeweiligen Betriebsbedingungen (Verweilzeit) und kdnnen somit flr eine vergleichbare Auswer-
tung der unterschiedlichen Labor- und Praxisanlagen verwendet werden. Grundsatzlich lassen sich da-
bei die Fraktionierungsparameter (o bis y) flr eine Bestimmung der fermentierbaren oTS bzw. des ma-
ximal zu erwartenden Biogasbildungspotentials der eingesetzten Substrate nutzen; die kinetischen
Modellparameter (ki bis k3) definieren die Abbaugeschwindigkeit der einzelnen Substratfraktionen.
Damit ist es erstmals maoglich, die unterschiedlichen Labor- und Praxisversuche anhand einer einheitli-
chen Modell- bzw. Bewertungsgrundlage systematisch auszuwerten und gezielt miteinander zu verglei-
chen.

Einfluss der Parameterstartwerte

Um die bestmogliche Modellanpassung zu gewahrleisten und eine quasi-globale Auswertung derZiel-
funktion zu ermdglichen, erfolgt die numerische Parameteroptimierung bei unterschiedlichen Startwer-
ten (multi-start strategy), welche zuféallig aus dem gesamten Wertebereich der relevanten Modellpara-
meter ausgewahlt werden [89]. Die einzelnen Parameterkombinationen werden dabei auf Basis der
Latin-Hypercube-Stichprobe (latin hypercube sampling, LHS) ausgewahlt, um eine gleichmafiige Vertei-
lung der unterschiedlichen Reaktionskonstanten und Fraktionsanteile zu gewahrleisten [90]. Die Er-
gebnisse zeigen dabei deutlich, dass die identifizierten Parameterkombinationen erheblich von der
Wahl ihrer Startwerte abhdngen (Abbildung 21).

So existieren vielfaltige Parameterkombinationen, welche alle durch realitdtsnahe und fast identische
Simulationsergebnisse mit einem hohen Bestimmtheitsmaf (R2 > 0,955) gekennzeichnet sind. Bei ins-
gesamt sechs unbekannten Modellparametern (Model C) und nur einer einzelnen Messgréfie (Biogas-
oder Methanproduktionsrate) ergeben sich dabei zahlreiche Freiheitsgerade, welche eine eindeutige
Identifikation der bestmdglichen Parameterkombination erschweren. Auch wenn ein globales Optimum
existiert (+ in Abbildung 21), ist somit nicht garantiert, dass dieses Optimum in Abhangigkeit von den
gewahlten Startwerten auch erreicht wird.
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Abbildung 21.: Identifizierte Parameterkombinationen (Abbaukinetiken und Fraktionsanteile) bei unterschiedlichen Startwerten

In Bezug auf die resultierenden Simulationsergebnisse ist der Unterschied zwischen den zahlreichen
lokalen Minima und dem eigentlich globalen Optimum der Zielfunktion zu vernachlassigen. Wenn die
Parameter jedoch zur Charakterisierung der Abbaukinetiken und Fraktionsanteile (einschliefilich der
FoTS) der eingesetzten Substrate verwendet werden sollen, muss eine eindeutige Bestimmung der ein-
zelnen Modellparameter gewahrleistet sein. Um somit die Konvergenz in der Nahe der Zielwerte zu ga-
rantieren wird zusatzlich der optimierte Parametersatz als Startwert fir eine erneute Parameteranpas-
sung eingesetzt [76]. Durch die wiederholte bzw. dreifache Parameteridentifikation wird nun eine klare
und eindeutige Identifikation der Reaktionskonstanten und Fraktionsanteile ermoéglicht (Abbildung 22).

Die Ergebnisse zur Modellanwendung zeigen dabei deutlich, dass insbesondere bei vereinfachten bzw.
empirischen Reaktions- oder Fraktionsmodellen die eindeutige Identifizierbarkeit der unbekannten Mo-
dellparameter anhand der jeweiligen Zielfunktion im Detail zu untersuchen ist. Auf Basis der vorherigen
Untersuchungen lassen sich nun bei einer vertretbaren Anzahl an Startwertkombination und Simulati-
onsdurchlaufen die bestmdéglichen Parameterwerte (globales Optimum) eindeutig bestimmen. Das ent-
wickelte Verfahren zur Parameteridentifikation wurde dabei sowohl im Verbundvorhaben (AP 5 und 6)
als auch in weiterfihrenden Forschungsprojekten am DBFZ genutzt.
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Abbildung 22: Vergleich der optimierten Parameterkombinationen bei einfacher und dreifacher Parameteridentifikation.

Modellierung des pH-Werts

Im Rahmen der Simulation zahlreicher Labor- und Praxisversuche zeigen sich haufig charakteristische
Abweichungen zwischen den experimentellen Messdaten und entsprechenden Simulationsergebnissen
der entwickelten Modellstrukturen (Abbildung 23). So wird im quasi-stationdren Zustand der charakte-
ristische Verlauf der Biogasproduktionsrate durch ein einfaches Reaktionsmodell auf Basis einer ein-
zelnen Reaktionskinetik erster Ordnung (Model A in Abbildung 17: FoTS — Biogas) im Mittel hinreichend
genau beschrieben (R2 > 0,90). Jedoch lasst sich insbesondere der starke Abfall sowie der darauffol-
gende typische Anstieg (Hugel) nach der Substratzufuhr nicht detailliert abbilden. Bei der Verwendung
eines zweistufigen Modells (Model Al: FoTS — Sauren — Biogas) lasst sich zwar der charakteristische
Hugel simulieren, jedoch wird der starke Anstieg kurz nach der Substratzugabe nicht realitdtsnah be-
schrieben. Der typische Verlauf der experimentellen Gasproduktionskurven wird dabei durch einzelne

Untersuchungen in der Literatur bestatigt.
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Abbildung 23: Simulation der Biogasproduktionsrate in kontinuierlichen Laborversuchen anhand vereinfachter Reaktionsmo-
delle auf Basis einer ein- oder zweistufigen Reaktion (Modell A und A1) erster Ordnung
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Neben den biochemischen Abbaubedingungen wird der Gasertrag auch durch die physikochemischen
Phasenubergangsprozesse und Dissoziationsgleichgewichte der gelésten Gaskomponenten beeinflusst.
Insbesondere besitzen die vergleichsweise gute Loslichkeit von Kohlenstoffdioxid und das Dissoziati-
onsgleichgewicht zu Hydrogencarbonat in Abhangigkeit vom pH-Wert einen erheblichen Einfluss auf die
Gasqualitat (Abbildung 24). So verschiebt sich bei hohen pH-Werten das Dissoziationsgleichgewicht
erheblich in Richtung Hydrogencarbonat, sodass nur geringe Konzentrationen an Kohlenstoffdioxid in
der FlUssigphase vorliegen; entsprechend sinkt die produzierte Kohlenstoffdioxid- bzw. Biogasmenge
und steigt der Methangehalt in der Gasphase.

CcO — HCO5
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gehalt) in Abhangigkeit vom pH-Wert pH-Wert [-]

Abbildung 24: Zusammenhang zwischen Dissoziationsgleichgewicht und Phasenubergang von CO2

Werden nun die entsprechenden physikochemischen Abhangigkeiten in die entwickelten Modellansatze
integriert, lasst sich anhand des pH-Werts der typische Verlauf der Gasproduktion im quasi-
kontinuierlichen Anlagenbetrieb beschreiben, Abbildung 5. Dabei wird der pH-Wertverlauf vorerst durch
eine exponentielle Funktion approximiert [91]. Eine ausfuhrliche Validierung der entsprechenden Zu-
sammenhange anhand konkreter pH-Wertmessungen ist in weiterfihrender Forschungsvorhaben (Rest-
Flex, FNR/BMEL, FKZ 22041818) im Detail zu untersuchen.

100 8
S
=
=
S 75 1 — 75
< =
g 5
9 5
% 50 1 £ 7
= ~
K] E
E =
T
o
& 25 1 2 6.5
&
i:% ‘ Messwerte Simulation
0 T T T 6 T T T 1
0 1 2 3 4 0 1 2 3 4
Tage [d] Tage [d]

Abbildung 25: Simulation der Biogasproduktionsrate in kontinuierlichen Laborversuchen anhand eines zweistufigen Reakti-
onsmodells (Modell A1) unter Berlcksichtigung der Léslichkeit und des Phasenubergangs von CO2
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Grundsatzlich besitzen physikochemische Prozesse der Léslichkeit oder des PhasenlUbergangs von Koh-
lenstoffdioxid nicht nur einen Einfluss auf die dynamische Simulation der Biogasproduktionsrate. So
verbleibt in Abhangigkeit von der Verweilzeit ein Teil des Biogasbildungspotentials in Form von Hydro-
gencarbonat in der Flussigphase gelést und wird kontinuierlich aus dem Fermenter ausgetragen. Um
den Biogasertrag auch im kontinuierlichen Anlagenbetrieb realitdtsnah zu beschreiben, muss eine ho-
here FOTS zugrunde gelegt werden. Um diese Zusammenhange auch im Rahmen praxisnaher Bilanzen
zu berucksichtigen, wurde vorhandene Kalkulationsschema, um die entsprechenden Abhangigkeiten
erganzt (Abbildung 26, siehe auch Abbildung 10).

Maissilage > — Prozesswasser

Myais 30,00  t/d Myasser: 20,00 t/d
TS 3347 %FM Msyupsrar 50,00 t/d

oTS 9560 %TS TS 20,1 %FM

FoTS 7850 % TS oTS 956 %TS

FoTS 785 %TS
Myaser 39,96 /d
mrs 10,04 t/d

Stochiometrie myrs 9,60 t/d Phasenubergang
f, 11,25 % FoTS Meors 7,88 t/d k., 200 1/d
fg 5 % FoTS Magne 0,44 t/d R 0,0832 bar |/ mol K
CH, 52 % Toom 273 K
co, 48 % Kh.coz 0,025 mol/ | bar
pBiogaS 1,313 g/| Pnorm 1,013 bar
PcHa 0,714 g/| v
Pcoz 1,963 g/l Viig 2500 m? Fermenter
Yhiogas 809  m¥tFoTS Vgas 100 m? > ( Biogas
Vo 0300 ofg " 045 1q |Umsaz 957 % &
Veoz 0,762 0lg HRT 50 d
Mgiogas 7,46 1/d
Mearess 42,54 t/d Cchagas 0,39 0/l
TS 6,75 %FM Ccozgas 0,89 0/l
Dizzoziation 0TS 8461 %TS Pcha 0,55 bar
Kawz 51E-07 moll FoTS 11,68 % TS Pco» 0,46 bar
pH 7,6 - Myasser 39,11 /d Vena 3174 m3/d
Chs+: 2,5E-08 molll mys 2,87 td Voor 2648 me/d
fon 0,047 - Mers 2,43 t/d Vaiogas 5821 ms/d
Mgakerien 0,38  t/d CH, 545 %
Meors 0,34 t/d CO, 455 %
CroTs 6,71 gll Paiogas 1,282 g/l
cc 11,08 g/l feoo 0,90
Chcosz 10,56 o/l
Veesgas 271 m3/d Cco2 0,52 0l
Vens 141 med Mache 0,44 t/d
Veos 130 m3/d +

r'y

Restgas

Abbildung 26: Erweiterte Massenbilanzierung am Beispiel der Monofermentation von Maissilage (siehe auch Abbildung 10)

Untersuchungen zeigen, dass sich durch entsprechende Funktionen die reale Biogasqualitat im konti-
nuierlichen Labor- oder Anlagenbetrieb realitdtsnah abbilden lasst. Die reine stdéchiometrische Me-
thankonzentration (der urspringlichen bzw. Ublichen Berechnungsmethode) unterschatzt typischer-
weise die gemessene Methankonzentration im realen Anlagenbetrieb. Fur den praxisnahen Einsatz und
die Berechnung bzw. Vorhersage von Biogasertragen werden dabei geeignete Methoden flr eine verein-
fachte Bestimmung des pH-Werts bendtigt.
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Fir die Validierung der entwickelten Bilanzierungsverfahren wurden kontinuierliche Vergarungsversu-
che im Labormafistab durchgefiihrt. Die resultierenden Versuchsreihen beinhalten dabei neben der
Erfassung des spezifischen Biogasertrags und der jeweiligen Gaszusammensetzung auch die charakte-
ristischen Prozessgroflen zur Bilanzierung und Effizienzbewertung. Die resultierenden Versuchsreihen
lassen sich somit sowohl fur die Parameteridentifikation geeigneter kinetischer Konstanten als auch fur
die Bilanzierung (Effizienzbewertung) der charakteristischen ProzessgrofRen im Biogasprozess verwen-
den

Effizienzbewertung

Far einen aussagekraftigen Methodenvergleich zur Substrat- und Effizienzbewertung wurden am DBFZ
zahlreiche Substrate (Maissilage, Stroh, Roggen-GPS und Rindergulle) in diskontinuierlichen (Batch)
und kontinuierlichen (CSTR) Laborversuchen untersucht. Dabei wurden Uberwiegend Eudiometer zur
Durchfuhrung von Batchversuchen verwendet. Durch die methodischen Messunsicherheiten wurden
dabei erhebliche Abweichungen zwischen den KenngrofRen der kontinuierlichen Laborversuche (siehe
Abbildung 32) und den Ergebnisse der Eudiometermessungen ersichtlich, welche sich aufgrund der
ermittelten Mangel (siehe Kapitel 1.1) in dieser Form jedoch nicht fir eine allgemeingultige Bewertung
von Batchversuche verwenden lassen.

Far eine reprasentative und belastbare Bewertung der beiden Laborexperimente (Batch und CSTR)
wurde im Rahmen der finalen Auswertung somit erneut auf die Datenbasis der KTBL/VDLUFA-
Ringversuche Biogas zurlckgegriffen. Neben den im Ringversuch 2017 untersuchten Merkmalen
(Batchversuche, Rohnahrstoffe und fllchtige Sauren bzw. Alkohole) wurde in der Projektlaufzeit vom
DBFZ ein zusatzlicher Doppelversuch (10 L) zur kontinuierlichen Vergarung des identischen Probenma-
terials der eingesetzten Maissilage durchgefuhrt. Die Reaktoren wurden bei konstanter Raumbelastung
(3,5 g oTS L1 d1) und Verweilzeit (HRT = 60 d) bei mesophilen (38 + 1°C) Temperaturen bis zum Errei-
chen stationarer Prozessbedingungen betrieben. Der stérungsfreie Betrieb wurde durch regelmafige
Prozesskontrollen (pH-Wert, FOS und FOS/TAC) sichergestellt. Die eigentliche Probenahme und Daten-
erfassung zur Effizienzbewertung (TS, oTS im Garmedium und Biogasproduktionsrate) erfolgte im stati-
onéren Betriebspunkt.

Im Folgenden lassen sich nun die unterschiedlichen Methoden zur Effizienzbewertung anhand von
Batchversuchen oder den unterschiedlichen Bilanzierungswegen der charakteristischen Substratbe-
standteile auf Basis der FoTS (Tabelle 7) miteinander vergleichen (Abbildung 27).

So resultiert der vergleichsweise niedrige KTBL-Richtwert fir das Methanbildungspotential der verwen-
deten Maissilage dabei in einem Umsatz oberhalb des theoretischen Maximalwerts von 100 %. Auch
bei einer Vielzahl an Laborergebnissen der Batchversuche im KTBL/VDLUFA Ringversuch ist mit unrea-
listisch hohen Umsatzen zu rechnen.
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Abbildung 27: Vergleich unterschiedlicher Methoden zur Effizienzbewertung bei der kontinuierlichen Vergarung von Maissilage-
im Labormafstab (DBFZ) und der Substratanalysen im KTBL/VDLUFA Ringversuch Biogas 2017

Weiterhin wurden drei unterschiedliche Varianten zur Berechnung der Effizienz anhand der Bilanzierung
der fermentierbaren Substratbestandteile (Tabelle 7) evaluiert. Innerhalb der jeweiligen Berechnungs-
varianten auf Basis des Methanertrags (Gleichung 6), der TS- oder oTS-Analysen im Garest (Gleichung 9

oder Gleichung 10) sind dabei drei unterschiedliche Wege zur Berechnung der fermentierbaren Sub-
stratbestandteile anhand

der Verdauungskoeffizienten der DLG [25]
der FoTS nach WeiSbach oder [7-11]
Uber den Ligningehalt (FOTS = oTS - Lignin)

auf Basis der laborspezifischen Nahrstoffanalysen im KTBL/VDLUFA Ringversuch 2017 berucksichtigt
worden. Grundsatzlich bestatigt sich auch hier, dass die Anwendung der DLG-Verdauungsquotienten in
allen Bilanzierungsvarianten die verfugbare FOTS der Substrate unterschatzen und somit eine Effizienz
Uber 100 % ausweisen. Weiterhin wird das Ergebnis der Effizienzbewertung auf Basis des TS- und oTS-
Gehalts im Garest nur von den Messunsicherheiten der einzelnen Nahrstoffanalysen zur Bestimmung
der FoTS im Ringversuch sowie dem angenommenen Messfehler der entsprechenden Garrestanalysen
(x 1, 5 %) um den Mittelwert beeinflusst. Trotz vergleichsweise praziser Analysenergebnisse ist bereits
schon bei geringen Unsicherheiten in der oTS-Bestimmung mit einem groflen Wertebereich des daraus
resultierenden Umsatzes zu rechnen, welcher eine eindeutige Effizienzbewertung mafgeblich er-
schwert. Der Variationskoeffizient bei der Berechnung der Effizienz auf Basis der TS-Analysen vom Ga-
rest ist grundsatzlich geringer, jedoch befinden sich die entsprechenden Kennzahlen der verwendeten
Methoden zur FoTS-Bestimmung haufig oberhalb von 100 %. Die Auswertung weiterer kontinuierlicher
Laborversuche am DBFZ bekraftigen diese Ergebnisse.
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Methodenvergleich

Fur einen aussagekraftigen Methodenvergleich der unterschiedlichen Versuchssysteme ist das sub-
stratspezifische Methanbildungspotential (biomethane potential, BMP) und die Abbaugeschwindigkeit
zu ermitteln. Neben dem kontinuierlichen Laborversuch am DBFZ wurden im Rahmen der ringver-
suchsbegleitenden Fragenbdgen zudem von sechs Laboren der detaillierte Verlauf der kumulativen
Methanproduktion im Batchversuch Ubermittelt.

Die folgenden Untersuchungen beschranken sich dabei auf ein einstufiges Reaktionsmodell erster Ord-
nung (Modell A in Abbildung 17), um einen Ubersichtlichen Vergleich und grafische Auswertung zu er-
moglichen. Fir dieses Modell lasst sich sowohl die kumulative Methanbildung im Batchbetrieb
(Gleichung 11) als auch die tagliche Methanproduktion im stationaren Betriebspunkt der kontinuierli-
chen Monovergarung (Gleichung 12) durch die analytische Lésung der entsprechenden Modellglei-
chungen anhand der charakteristischen Modellparameter ( = Methanpotential und k = Abbauge-
schwindigkeit) explizit beschreiben.

k- HRT
Ven, () = (1—e7kY) Gleichung 11 Vg (HRT) = T HRT Gleichung 12

Der funktionale Zusammenhang und der Einfluss der Reaktionsgeschwindigkeitskonstanten ist fur bei-
den Versuchsvarianten in Abbildung 28 dargestellt. Bei direkter Ubertragbarkeit unter idealisierten Ver-

suchsbedingungen mussten beide Versuchssysteme mit identischen Parameterwerten zu beschreiben
sein.

Batch CSTR stationéarer Zustand
diskontinuierlicher Betrieb kontinuierlicher Betrieb
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Abbildung 28: Einfluss der Reaktionskonstante auf die Gasproduktion im diskontinuierlichen und kontinuierlichen Betrieb

Entsprechend wurde mithilfe der entwickelten Verfahren zur numerischen Parameteridentifikation
(Abbildung 20) das unbekannte Methanbildungspotential (BMP) und die Reaktionskonstante (k) im
Batchversuch ermittelt. Anhand des stark vereinfachten Reaktionsmodells (Modell A) ist trotz einzelner
Abweichungen zwischen den Simulationsergebnissen und Messwerten mit einer hinreichend genauen
Modellanpassung zu rechnen (Abbildung 29).
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Abbildung 29: Identifizierte Modellparameter (BMP und k) der laborspezifischen Gasproduktionskurven im Batchversuch

Dabei lasst sich auf Basis des taglichen Methanertrags von 356 L kgl oTS bei einer mittleren Verweil-
zeit (hydraulic retention time, HRT) von 60 Tagen die unbekannte Reaktionskonstante in Abhangigkeit
vom Methanbildungspotential (BMP) im stationaren Betrieb der kontinuierlichen Laborreaktoren ent-
sprechend Gleichung 13 beschreiben.

Ven, Gleichung 13 resultiert in k(BMP 356
= eichun —
HRT - ( - Ven,) (BMP) = 20- (BMP — 356)

k(BMP)

Durch die zusatzliche Massenbilanzierung der kontinuierlichen Laborversuche (einschlieflich der Ab-
klingphase) konnte ein Methanpotential von 392 L kg1 oTS ermittelt werden. Anhand Gleichung 13 ist
entsprechend mit einer Reaktionskonstante von 0,16 d-* im stationaren Betrieb der kontinuierlichen
Laborreaktoren zu rechnen. Die resultierenden KenngréfRen zum Methanpotential und der Abbaukinetik
aus Batchversuchen lassen sich nun mit den Prozessdaten der kontinuierlich betriebenen Laborreakto-
ren vergleichen (Abbildung 30). Weiterhin sind die korrespondieren Ergebnisse des KTBL/VDLUFA-
Ringversuchs Biogas 2017 fur die experimentelle Ermittlung des spezifischen Methanpotentials in
Batchversuchen als Boxplot dargestellt.
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Abbildung 30: Vergleich des Methanpotentials und der Reaktionskonstante im Batch- und CSTR-Betrieb

Mit den Ergebnissen im KTBL/VDLUFA-Ringversuch Biogas wird ein grofRer Wertebereich (322 bis 421 L
Methan kgt oTS) der experimentell ermittelten Methanpotentiale ersichtlich. Die entsprechenden Me-
thanpotentiale der Einzellabore bieten dabei einen reprasentativen Querschnitt Gber das gesamte Wer-
tespektrum. In Bezug auf die im Batchversuch ermittelten Reaktionskonstanten ist jedoch widererwar-
ten mit vergleichsweise geringen Schwankungen (0,17 und 0,26 d-1) zu rechnen. Zudem stimmen die
Abbaukinetiken der diskontinuierlichen (Batch) und kontinuierlichen Laborversuche Uberein. Dabei
konnte im kontinuierlichen Betrieb ein vergleichsweise hoheres Methanpotential nachgewiesen werden.
So ist selbst bei sofortigem Substratabbau (k > 10 d-1) mindestens ein Methanpotential von 356 L kg1
oTS erforderlich, um den Methanertrag im kontinuierlichen Betrieb abzubilden. Entsprechend lassen
Batchversuche mit einem Potential unterhalb dieses Grenzwertes prinzipiell nicht zur Beschreibung des
kontinuierlichen Laborreaktors verwenden.

Entsprechende Zusammenhange, dass der im kontinuierlichen Betrieb gemessene Biogasertrag grofRer
als das im Batchversuch ermittelte Biogasbildungspotential ist, wurden dabei auch in der Literatur von
Batstone et al. [45], Jensen et al. [44] oder Browne et al. [92] beobachtet. Fur eine belastbare Aussage
sind jedoch auch hier die typischen Messunsicherheiten kontinuierlicher Laborversuche durch labor-
Ubergreifende Ringversuche zu ermitteln.

Im Rahmen der Projektarbeit wurden unterschiedliche Versuche zur kontinuierlichen Vergarung von
zahlreichen Substratkombinationen an Labor- und Praxisanlagen durchgefliihrt. Exemplarisch erfolgt die
Versuchsauswertung fur einen Methodenvergleich der verschiedenen Skalierungsstufen am Beispiel
der Monovergarung von Maissilage. So wurde Maissilage sowohl im klassischen Batchversuch als auch
in kontinuierlich betriebenen Vergarungsversuchen im Labor- und Praxismafstab eingesetzt (Abbildung
31).
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Um vergleichbare Prozessbedingungen in allen Versuchen zu garantieren, wurden die kontinuierlichen
(CSTR) und diskontinuierlichen (Batch) Laborreaktoren mit Garmedium aus der Forschungsbiogasanla-
ge (FBGA) des DBFZ inokuliert. Fur die Batchversuche wurde das Inokulum zusatzlich gesiebt und deak-
tiviert (Ausgasung Uber drei Tage). Der kontinuierlich betriebene Ruhrkesselreaktor im Labor wurde
direkt mit dem Garmedium der FBGA befillt und bei identischer Raumbelastung und Verweilzeit als
Parallelversuch zur groStechnischen Biogasanlage betrieben.

Versuchsaufbau | Anlagentyp quasi-kontinuierlicher Betrieb diskontinuierlicher Betrieb

Biogasanlage /\
FBGA - DBFZ

Vig = 154 m3 __'

Laborreaktor (CSTR)
Ruhrkesselreaktor oo

Vig=10 L \N\

Laborreaktor (Batch) J | 1
Eudiometer |

Vig=0,4 L

FBGA = Forschungsbiogasanlage | Viq = aktives Fermentervolumen (liquid) | CSTR = Continuously Stirred Tank Reactor

Abbildung 31: Unterschiedliche Versuchsaufbauten (Anlagentypen) zur Monovergarung von Maissilage

Entsprechend stehen fir die unterschiedlichen Skalierungsstufen und Betriebsarten vier charakteristi-
sche Datensétze zur Vergarung der gleichen Charge an Maissilage zur Verfugung:

quasi-kontinuierlicher Betrieb

Prozessdaten der Forschungsbiogasanlage im quasi-stationaren Betrieb (FBGA)
Messdaten eines Ruhrkesselreaktors im quasi-stationaren Betrieb (Labor)

diskontinuierlicher Betrieb

Messdaten eines Ruhrkesselreaktors in der Abklingphase (Labor)
Messdaten der Eudiometer Batchversuche nach DIN 4630 (Labor)

Die konkrete Auswertung der einzelnen Versuche erfolgt anhand der im Projekt entwickelten Modellva-
rianten (AP 4 in Kapitel 1.3). Dabei sind die unbekannten Modellparameter flr eine moglichst geringe
Abweichung zwischen dem Simulationsergebnis und den experimentellen Versuchsdaten mithilfe eines
geeignetes ldentifikationsverfahren anzupassen. Bei idealer Messwerterfassung und Versuchsdurch-
fuhrung (ohne mogliche Prozesshemmungen oder Messunsicherheiten) missten die resultierenden
Fraktionsparameter zur Bestimmung der fermentierbaren Substratbestandteile bzw. des effektiven
Biogasbildungspotentials sowie die kinetischen Reaktionskonstanten bei alle Versuchen identisch sein.
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Grundsatzlich liefert das vereinfachte Modell A in den einzelnen Versuchsvarianten mitunter nur mafi-
ge Simulationsergebnisse (Abbildung 32Abbildung 38). Dabei ist eine Fraktionierung von zwei abbau-
baren Fraktionen (und einer nicht abbaubaren Fraktion) der oTS fiur eine hinreichende Modellanpas-
sung ausreichend. Zur Abbildung der Gasproduktion der Eudiometer sowie der Prozessdaten der FBGA
konnte entsprechend mit dem Modell B eine gute Modellanpassung (R? > 0,91) erzielt werden. Auch
die Abklingphase des kontinuierlich betriebenen Laborreaktors lasst sich mit hoher Genauigkeit (R2 =
0,97) durch das Modell B berechnen. Lediglich der Tagesgang im kontinuierlichen Betrieb des Laborre-
aktors ist weiterhin durch gréfRere Abweichungen zwischen Modell- und Versuchsdaten gekennzeichnet
(siehe AP 4 in Kapitel 1.3). Zudem konnte nachgewiesen werden, dass eine zusatzliche dritte Fraktion
(Modell C) keine Verbesserung der Simulationsergebnisse bzw. der zugrundeliegenden Modellparame-
ter erzielte.
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Abbildung 32: Simulationsergebnisse (Modell A und B) der unterschiedlichen Versuchsvarianten (Anlagentypen)

Die entsprechenden Modellparameter bzw. daraus abgeleiteten Kenngréf3en des Biogasbildungspoten-
tials (BGP) oder der FoTS sowie das Bestimmtheitsmaf} (R2) sind in Tabelle 9 fir die Modellierung der
unterschiedlich Versuchsvarianten anhand des Modells B vergleichend dargestellt.
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Tabelle 9: Identifizierte KenngrofRen (Modellparameter) der unterschiedlichen Versuchsvarianten (Model B)

BGP FoTS o B ke ke R2
[LkgtoTS]  [%oTS] [ [ [d] [d] [
Blogasanlage (FBGA) 809 100 0,25 0,75 4,90 0,04 0,91
quasi-stationar
Laborreaktor 720 89 0,75 0,14 0,84 0,84 0,76
quasi-stationar
Laborreaktor
quasi-stationar + Abklingphase 728 20 0,56 0,35 1,20 0,11 0,97
Eudiometer 577 71 0,31 0,40 1,08 0,14 1,00

diskontinuierlich

BGP = Biogasbildungspotential, FOTS = Fermentierbare organische Trockensubstanz, o und 3 = Fraktionsparameter
(Modell B), k1 und k2 = Reaktionskonstanten (Modell B), R2 = Bestimmtheitsmafd

Methodenvergleich unterschiedlicher Versuchssysteme

Sowohl die einzelnen Simulationsergebnisse (Abbildung 32) als auch die unterschiedlichen Modellpa-
rameter (Tabelle 9) belegen deutlich, dass eine direkte Ubertragbarkeit der unterschiedlichen Ver-
suchsaufbauten, Betriebsbedingungen und Skalierungsstufen nicht direkt moglich ist.

So fuhren das aus den Eudiometerversuchen ermittelte Biogasbildungspotential sowie die entspre-
chenden kinetischen Konstanten bei der Simulation von den quasi-stationaren Labor- und Praxisversu-
chen zu erheblichen Abweichungen (Abbildung 33). Dabei lasst sich anhand der Messdaten aus dem
diskontinuierlichen Eudiometerversuch ein Biogasbildungspotential von 577 L kgt oTS (FoTS = 71 %
oTS) fur die eingesetzte Maissilage ermitteln, wohingegen dem quasi-stationarem Laborversuch ein
effektives Biogasbildungspotential von 720 L kgt oTS (FoTS = 89 % oTS) zugrunde liegen. Grundsatz-
lich bestatigt das niedrige Biogasbildungspotential der Batchversuche im Eudiometer entsprechende
Untersuchungen im KTBL/VDLUFA Ringversuch, in dem Eudiometermessungen ebenfalls den typischen
Wertebereich des ,,wahren* Biogasbildungspotentials aller teiinehmenden Labore mitunter erheblichen
unterschreiten. Durch die hohen Gasproduktionsraten der grofitechnischen FBGA wird hier ein maxima-
les Biogasbildungspotential von 809 L kgt oTS (FoTS = oTS) bendtigt, um die Versuchsdaten anhand
des Modell B zu beschreiben. Ein derart hohes Biogasbildungspotential ist fur Maissilage dabei unub-
lich, sodass auch hier mit Messunsicherheit in der Gasmesstrecke der FBGA ausgegangen werden
muss (was zudem den Ublichen Bedingungen in der grofStechnischen Anlagenpraxis entspricht.).

v._'; | Messwerte Modell B | Eudiometer-Test (Batch) |
2 2000 2000
T Laborreaktor Biogasanlage (FBGA)
< 1600 - quasi-stationar | 1600 - quasi-stationar
Q
£ 1200 A 1200 -
5
X 800 1 800 T
S 400 400 A
©
o0
o o 0
] T T T T T T
0 1 2 3 4 0 1 2 3 4
Zeit [d] Zeit [d]

Abbildung 33: Simulation der quasi-stationdren Labor- und Praxisversuche anhand der im Eudiometer (Batch) ermittelten
Modellparameter (Biogasbildungspotential und Reaktionskinetik)
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Auch die Simulationsergebnisse aus den quasi-kontinuierlichen Labor- und Praxisversuche lassen sich
nicht direkt Gbertragen und weisen entsprechende Abweichungen in den jeweiligen Versuchsdaten so-
wie den modellspezifischen KenngréRen und Simulationsergebnisse auf (Abbildung 34 und Tabelle 10).
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Abbildung 34: Vergleich der Simulationsergebnisse mit den Messwerten der quasi-kontinuierlichen Labor- und Praxisversuche

Zusatzlich steht die Abklingphase des kontinuierlich betriebenen Laborreaktors fir den weiteren Me-
thodenvergleich zur Verfigung (Abbildung 35). Dabei wird deutlich, dass die im regularen, quasi-
stationarem Labor- und Praxisbetrieb ermittelten Kenngréflen (insb. die kinetischen Parameter) nicht
flr die Beschreibung der Abklingphase geeignet sind. Der diskontinuierliche Eudiometerversuch lasst
sich zur Simulation der Abklingphase nutzen, bietet aber fur die schnellabbaubaren Substratbestandtei-
le im quasi-stationarem Anlagenbetrieb keine belastbare Grundlage (siehe Abbildung 33). Somit bein-
haltet nur der Datensatz des kontinuierlichen Laborreaktors - unter Bertcksichtigung der diskontinuier-
lichen Abklingphase - eine vollstandige Beschreibung der unterschiedlich schnell abbaubaren
Substratbestandteile und liefert damit eine aussagekraftige Basis zur Substrat- und Prozessbewertung.
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Abbildung 35: Simulation der Abklingphase des quasi-stationéren Laborversuchs anhand der ermittelten Modellparameter
(Biogasbildungspotential und Reaktionskinetik) der unterschiedlichen Versuchsvarianten

Diese grundlegenden Zusammenhéange werden auch durch weitere Datensatze an der Forschungsbio-
gasanlage des DBFZ sowie der Auswertung der Versuchsdaten der Biogasanlage ,Unterer Lindenhof*
bestatigt. Somit sind nach aktuellem Kenntnisstand Eudiometerversuche nicht zur Beschreibung konti-
nuierlich betriebener Labor- oder Praxisanlagen geeignet. Dabei sind durch die unterschiedlichen Ska-
lierungsstufen und die individuelle messtechnische Ausstattung ebenfalls mit Differenzen zwischen
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Labor- und Praxisanlagen zu rechen. Bei taglicher bzw. bis zu stiindlicher Substratzufuhr an grof3techni-
schen Anlagen sind zudem anhand der charakteristischen Biogasproduktionskurven nur die schnell
abbaubaren Substratbestandteile eindeutig identifizieren. Die mittelschnell und langsam abbaubaren
Inhaltsstoffe kbnnen erst durch einen entsprechenden Abklingversuch (im Labor) detailliert nachgewie-
sen werden.

Kontinuierliche Abklingversuche im Labormafistab

Damit ist insbesondere der kontinuierliche Rihrkesselreaktor (STR) im Labormafistab mit den zwei cha-
rakteristischen Prozessphasen zum Parallelbetrieb mit der Praxisanlage und dem Abklingversuch far
eine aussagekraftige Bewertung bei optimalen Mess- und Betriebsbedingungen zur Prozesscharakteri-
sierung von Biogasanlagen geeignet. Entsprechend lasst sich anhand der entwickelten Methoden ein
allgemeiner Testablauf flr eine aussagekraftige Parameterschatzung an grofitechnischen Biogasanla-
gen definieren (Abbildung 36).

/\ BIOGASANLAGE

reprasentative Probennahme des
——' Géarmediums (Fermenterinhalt)

Probentransport

1. VERSUCHSSTART

Befllung (Inokulation) des Laborreaktors
Vermeidung von Sauerstoffeintrag

2. PARALLELBETRIEB

Parallelbetrieb zur grofRtechnischen Biogasanlage
quasi-kontinuierliche Beschickung (Substratzufuhr)

3. ABKLINGPHASE

(e o}
RH diskontinuierlicher Betrieb

keine Beschickung (Substratzufuhr)

Abbildung 36: Schematische Vorgehensweise (und Versuchsphasen) des entwickelten Labortests

Vor dem eigentlichen Test erfolgt eine reprasentative Probennahme an der jeweiligen Biogasanlage; die
entsprechenden Proben des Fermenterinhalts (Garmedium) sowie zusatzliche Substratmengen fur den
quasi-kontinuierlichen Parallelbetrieb werden zum Labor transportiert.

Der eigentliche Versuchsstart erfolgt mit der Beflllung (Inokulation) des Laborreaktors bei moglichst
anaeroben Bedingungen (Transportbehalter und Fermenter mit Stickstoff spllen). Die zweite Prozess-
phase beschreibt den Parallelbetrieb zur grofitechnischen Biogasanlage bei quasi-kontinuierlicher Be-
schickung. Der Parallelbetrieb wird solange weitergefuhrt, bis sich im Labor ein quasi-stationarer bzw.
stabiler Prozesszustand in Anlehnung an den Praxisbetrieb der untersuchten Biogasanlage eingestellt
hat. In der dritten Prozessphase - der Abklingphase - wird die Beschickung des Laborreaktors einge-
stellt. Die resultierende Abkling- bzw. Batchkurve ermoglicht dann die Beschreibung und Ermittlung der
langsam abbaubaren Substratbestandteile.

Bearbeitungsstand: 16.03.2020 55



KTBL -

Grundsatzlich Iasst sich anhand dieses Labortests eine aussagekraftige Bewertung der kinetischen und
fraktionellen Parameter bei einer standardisierten Vorgehensweise ermdéglichen. FUr eine objektive
Bewertung der Aussagekraft und Reproduzierbarkeit der Versuchsergebnisse sind jedoch weitere Un-
tersuchungen bzw. entsprechende Ringversuche von kontinuierlichen Vergarungsversuchen im Labor-
mafstab erforderlich.

Far einen transparenten, einheitlichen und standardisierten Vergleich der unterschiedlichen Methoden
zur Substrat- und Effizienzbewertung wurde im Rahmen des Verbundvorhabens ein praxisnaher Leitfa-
den mit einer entsprechenden benutzerfreundlichen Webanwendung erarbeitet.

Leitfaden zur Substrat- und Effizienzbewertung

Der Leitfaden beinhaltet alle etablierten Verfahren zur Substrat- und Effizienzbewertung an Biogasanla-
gen (Tabelle 10). Da detaillierte Methodenbeschreibungen zur analytischen Bestimmung der einschla-
gigen Kenngroflen bereits in zahlreichen Methodenhandblchern oder Richtlinien vorhanden sind [1, 6,
22, 46, 47, 93], wurde der Schwerpunkt auf eine Ubersichtliche Dokumentation der wichtigsten Eigen-
schaften und Anforderungen gelegt. Um den Leitfaden als praxisnahes Nachschlagewerk zu etablieren,
beinhaltet jedes Kapitel eine kurze Methodenbeschreibung (theoretische Grundlage), alle erforderli-
chen Berechnungsgleichungen und Eingabegrofien sowie zusatzliche Literaturhinweise und die Angabe
methodenspezifischer Vor- und Nachteile. Durch eine einheitliche Symbolik und einer geeigneten Matrix
zur Umrechnung einzelner KenngréRen auf Basis der FoTS, des Methanpotentials oder Brennwerts
(entsprechend Tabelle 1 in Kapitel 2.1.1), ist es moglich, alle relevanten Information zur Substrat- und
Effizienzbewertung anhand der jeweils verfliigbaren Datengrundlage zu bestimmen.

Tabelle 10: Inhalte und Methoden im Leitfaden zur Substrat- und Effizienzbewertung

Substratbewertung Effizienzbewertung
Probenahme Massenbilanzierung
Laborauswahl

; Energiebilanzierung
Analytische KenngrofRen

Methodenauswahl

Batchversuche

KTBL Richtwerte

Methodenauswahl

Gemeinsam mit der KTBL-Arbeitsgruppe ,Ringversuch Biogas® wurde ein Kapitel zur Anwendung von
Batchversuchen und der Evaluation im KTBL/VDLUFA-Ringversuch Biogas erstellt. Zusatzlich konnte auf
Basis der langjahrigen Erfahrung zur Durchfihrung und Auswertung von Batchversuchen mit den Ar-
beitsgruppenmitgliedern eine praxisnahe Liste typischer Fehlerquellen und deren Beseitigung erarbeitet
werden. Dabei wurden insbesondere Sachverhalte erlautert, welche typischerweise nicht in den aktuell
verfugbaren Richtlinien enthalten sind, aber mitunter ein Einfluss auf die praktische Versuchsdurchfuh-
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rung und das resultierende Messergebnis besitzen. Auf Basis eines reprasentativen Methodenver-
gleichs werden abschlieffend anhand von Ubersichtlichen Entscheidungsbaumen konkrete Handlungs-
empfehlungen zur schnellen Methodenauswahl flr eine belastbare Substrat- und Effizienzbewertung
gegeben (Abbildung 37).
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Abbildung 37: Ubersichtliche Entscheidungsbdume fiir die Methodenauswahl zur Substrat- und Effizienzbewertung
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der Substrate und Garreste

@ Potential + Ertrag
@ Restgas + Ertrag
@ Potential + Restgas

Webanwendung zur Substrat- und Effizienzbewertung

In Verbindung mit dem praxisnahen Leitfaden wurde gemeinsam mit dem Institut fur angewandte In-
formatik e.V. (InfAl) in Leipzig eine Webanwendung fiir eine aussagekraftige Beurteilung der eingesetz-
ten Substrate und konkreten Betriebsbedingungen an einer Biogasanlage entwickelt. Durch die Imple-
mentierung zahlreicher Bewertungsmethoden lassen sich anhand der verfugbaren Messwerte
vielfaltige Kennzahlen fur eine vergleichende Substrat- und Effizienzbewertung bestimmen, um eine
mdglichst hohen Informationsgehalt auf Basis der vorhandenen Datengrundlage zu erhalten. Dafur
stehen dem Benutzer unterschiedliche Funktionen zur Charakterisierung der jeweiligen Anlagentopolo-
gie, der eingesetzten Substrate sowie der verfugbaren Daten zur Verstromung, Gasmessung oder Gar-
restanalyse zur Verfugung.

Anlagentopologie

Mithilfe eines Anlageneditors ist es dem Anwender moglich, die Topologie einer Biogasanlage anhand
der individuellen Anordnung beliebiger Fermenter und deren Beschickung mit vielfaltigen Substratarten
zu erstellen (Abbildung 38). Zusatzlich beinhaltet jedes Anlagenkonzept Funktionsbldcke fur ein BHKW
(oder die Gasvolumenstromerfassung bei Biomethananlagen) und ein Garrestlager. Die entwickelten
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Anlagenkonzepte - einschliefllich aller zusatzlichen Ein- und Ausgaben zur Substrat- und Effizienzbe-
wertung - lassen sich in einem lesbaren Textformat (JavaScript Object Notation, JSON) speichern und
erneut offenen bzw. weiterbearbeiten.

- Substrat

Substrattyp:
Maissilage BHKW

8t

7% v Substratmenge:
P 11,8t 11.6t 8,0 k] [t FM 1]
Fermenter 1 E i Nachgdrer i @
TS-Gehalt:
b 32,6 kx| [% FM]

F X

oTS-Gehalt:
Rindergtille
95,5 k| [% TS]

Abbildung 38: Anlageneditor und Grundparameter zur Substratcharakterisierung

Substratcharakterisierung

Zur Substratcharakterisierung ist es erforderlich, den durchschnittlichen Massenstrom je Tag sowie die
mittleren TS- und oTS-Gehalte der eingesetzten Substrate zu definieren (Abbildung 38, rechts). Weiter-
hin ist es dem Benutzer moglich, anhand der verfugbaren Daten unterschiedlichen Methoden zur Sub-
stratbewertung anhand der FoTS, des Methanpotentials oder des Brennwerts auszuwahlen (Tabelle 11
und Abbildung 41, links).

Tabelle 11: Eingabeparameter zur Substratcharakterisierung anhand der FoTS, des Methanpotentials oder des Brennwerts

Methode Eingabe Erweiterte Eingabe

FoTS FoTS Rohfasergehalt

Richtwert Methanpotential

Futtermittelanalvse Nahrstoffe Fermentationsquotienten

y XF, XP, XF FXF, FXP, FXF, FNfE

Summenformel . .

Elementaranalyse Fermentationsquotient
C,H,ON,S

Chemischer Sauerstoffbedarf CSB Fermentationsquotient

Gesamter organischer Kohlenstoff TOC Fermentationsquotient

Fermentationsquotient
Brennwert nFoTS

Brennwert Brennwert
Alle Eingaben der einzelnen Substrate werden in einer Ubersichtlichen Tabelle zusammengefasst
(Abbildung 39). Auf Basis der zugefuhrten Massen und Eigenschaften der Einzelsubstrate werden alle
relevanten Informationen zur Massen- und Energiebilanzierung (TS, oTS, FoTS, Methanpotential und
Brennwert) fur jedes Substrat sowie fur die gesamte Substratmischung ermittelt. Fehlende Kenngréfien
werden anhand der zuvor definierten Umrechnung in Tabelle 1 bestimmt.
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Substrateinsatz @
FM TS oTS FoTS Methanpotential Brennwert
[t FM d?] [% FM] [% TS] [% oTS] [L CH4 kg™t 0TS] [kl kg™t oTS]
Maissilage 8 32,6 95,5 80,4 338 13.449
Rinderglille 4 8,2 79,1 50,0 210 8.358
Substratmischung 12 24,5 93,7 77,5 326 12.968

Abbildung 39: Charakteristische Eigenschaften der genutzten Substrate (und der daraus resultierenden Substratmischung)

Grundsatzlich sind fur typische landwirtschaftliche Substrate Standardwerte der charakteristischen
KenngréfRen hinterlegt, welche im besten Fall anhand konkrete Analysenergebnisse der eingesetzten
Substrate geandert werden. Zusatzlich steht dabei auch eine weitere Kategorie fur unbekannt Sub-
stratarten zur freien Definition aller bendtigen Eingabewert zur Verflgung.

Effizienzbewertung

In Abhéngigkeit von den eingetragenen Messwerten in den Funktionsbldcken zum Garrestlager oder
BHKW (einschliellich Gasvolumenstrommessung) wird die Effizienz der Garstrecke berechnet
(Abbildung 40). Zusatzlich lassen sich die resultierenden AusgabegrofRen (Gasproduktion und Garre-
steigenschaften) anhand der Bilanzierung der umgesetzten FoTS bestimmen und vergleichend darstel-
len. Entsprechend ist es dem Anwender bei der Eingabe von vielfaltigen Messgréfien (TS und oTS-
Gehalte im Garrest, Restmethanpotential, eingespeiste Strommenge oder Gasproduktion) méglich, die
Effizienz anhand unterschiedlicher Kenngrofien vergleichend auszuwerten.

Effizienzbewertung @
Umsatz FoTS Methanvolumenstrom Restgaspotential TS Gérrest oTS Garrest
berechnet auf Basis von [% FoTS] [L CHy d 1] [L CHy kg™t FM] [% FM] [% TS]
Methanvolumenstrom 98,7 884,0 1,2 9,6 80,2
BHKW-Arbeit 97,8 876,4 2,0 9,8 80,5
Restgaspotential 93,9 841,8 5,5 10,5 82,0
oTS Gérrest 98,4 881,4 1,5 9,7 80,3
TS Gérrest 99,7 893,8 0,2 9,4 79,7

Abbildung 40: Methodenvergleich zur Effizienzbewertung auf Basis einer Massenbilanzierung (Tabelle 7)

Brennstoffausnutzungsgrad (Energiebilanz)

Zur Bewertung der Effizienz der Energiewandlung in einer Biogasanlage wird der mittlere Brennstoff-
ausnutzungsgrad berechnet (Abbildung 41, Mitte). Entsprechend der methodenspezifischen Kenngro-
en werden zusatzliche Eingaben zur Energienutzung (Eigenstrombedarf, thermische Warmenutzung
oder eingespeiste Strommenge) im Funktionsblock des BHKW abgefragt. Zur Bestimmung der anaerob
verfugbaren Energiemenge wird auf die zuvor eingegebenen oder berechneten Brennwerte der fermen-
tierbaren Substratbestanteile (Abbildung 39) zuriickgegriffen. In Abhangigkeit von den verfugbaren Ein-
gabewerten wird zusatzlich die Arbeitsausnutzung und Kapazitatszahl fur eine detaillierte Analyse der
energetischen Gesamteffizienz ermittelt.
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Richtwert
Richtwert
Futtermittelanalytik Kapazitatszahl Anlagenbilanzierung
Elementaranalyse K =0,96 [-] Fermenter Gasproduktion
Brennwert Arbeitsausnutzung

; o 121,69 [m?/d]
Chemischer Sauerstoffbedarf na = 0,70 [-]
Gesamter organischer Kohlenstoff Mittlerer BrennStOfFausnL“tzungSgrad . 732,46 [m3/d]

w = 0,67 [-] Fermenter 1

Abbildung 41: Funktionsbausteine: Substratcharakterisierung, Brennstoffausnutzungsgrad und Anlagenbilanzierung

Anlagenbilanzierung

Neben der Effizienzbewertung auf Basis der FOTS oder des Brennstoffausnutzungsgrads lasst sich der
Methanertrag einzelnen Fermenter im stationdrem Betrieb auf Basis der reaktionstechnischen Eigen-
schaften der eingesetzten Substrate berechnen (Abbildung 41, rechts). Diese Funktion erméglicht es,
die zu erwartende Methanproduktion auch ohne zusatzliche Eingaben zu den Garresteigenschaften
oder Messdaten der Gasstrecke vorherzusagen (zum Beispiel zur Anlagendimensionierung oder -
optimierung). Neben der Definition der FoTS ist fur eine realitatsnahe Simulation der Methanprodukti-
onsrate im grofRtechnischen Anlagenbetrieb die Angabe substratspezifischer Reaktionskinetiken erfor-
derlich. Entsprechende Modellparameter (fur schnell und langsam abbaubarer Substratbestandteile)
sind in Form von substratspezifischen Standardwerten hinterlegen und lassen sich bei Bedarf durch
den Benutzer andern.

Veroffentlichung

Nach letzten Anderungen an der grafischen Oberflache (Front-End) wird die Webanwendung im Friihjahr
2020 auf dem WebApp-Portal des DBFZ ( ) verdffentlich und steht dort gemein-
samen mit dem begleitenden Leitfaden zur kostenlosen Nutzung zur Verfugung.

Grundséatzlich ergeben sich von der Erstellung des praxisnahen Leitfadens oder der benutzerfreundli-
chen Webanwendung bis hin zum wissenschaftlichen Austausch oder der Veroffentlichungen (oder
Uberarbeitung) von Methodenvorschriften zahlreiche Verwertungspfade, um die vielfaltigen Projekter-
gebnisse im wissenschaftlichen und technischem Umfeld zu nutzen. Fur den grofRtechnischen Anlagen-
betrieb kdnnen der Leitfaden und die Webanwendung klare Handlungsempfehlungen fur eine verlassli-
che Substrat- und Effizienzbewertung einer Biogasanlage bieten. Anlagenbetreibern ist es damit
moglich, ihre Substrate bereits beim Einkauf detailliert und aussagekraftig anhand der vorhandenen
Analysen zu bewerten. Gemeinsam mit den entwickelten Bilanzierungsmethoden zur Prozessbewertung
und Anlagendimensionierung lassen sich die Projektergebnisse bzw. die kostenlose Webanwendung zur
Effizienzsteigerung von Biogasanlagen einsetzen.
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Leitfaden zur Substrat- und Effizienzbewertung (kurzfristig < 1 Jahr)

Durch die Veroffentlichung der Projektergebnisse in einem praxisnahen Leitfaden wird ein wichtiger
Beitrag flur ,die Informationsvermittlung und Beratung vor allem fur Produzenten, Verarbeiter und An-
wender sowie Verbraucher nachwachsender Rohstoffe* geleistet und somit die Grundlage fur den not-
wendigen Austausch zwischen Wissenschaft und Anlagenpraxis geschaffen. Dadurch werden zum einen
Betriebsleiter dabei unterstutzt, die Ergebnisse von Batchversuchen zu interpretieren und fur ihre Pla-
nungen einzusetzen. Zum anderen erhalten Labore Hinweise flr die Durchfuhrung von Batchversuchen
und die Eliminierung von maéglichen Fehlerquellen. Der Leitfaden bietet damit erstmals eine einheitliche
und praxisnahe Dokumentation der aktuell verfugbaren Methoden zur Substrat- und Effizienzbewertung
an Biogasanlagen.

Webanwendung zur Substrat- und Effizienzbewertung (kurzfristig < 1 Jahr)

Als Erganzung zum Leitfaden steht dem Anlagenbetreiber eine benutzerfreundliche Webanwendung zur
Verfligung, um in Abhangigkeit von den verfligbaren Messdaten die eingesetzten Substrate und den
individuellen Betrieb einer Biogasanlage anhand der entwickelten Bilanzierungsmethoden schnell, zu-
verlassig und ohne zusatzlichen Rechenaufwand zu bewerten. Die Webanwendung ist damit eine wich-
tige Schnittstelle um aktuelle (und zum Teil wissenschaftliche) Methoden aus der anwendungs-
orientierten Forschung gezielt in der grofRtechnischen Anlagenpraxis zu etablieren.

KTBL/VDLUFA-Ringversuche Biogas (mittelfristig 2 bis 3 Jahre)

Die Erkenntnisse aus der jahresUbergreifenden Auswertung der KTBL/VDLUFA-Ringversuche Biogas
[56-61] lassen sich fur die Weiterentwicklung zukunftiger Ringversuche nutzen. So sollen die Kriterien
fUr die Vergabe der Zertifikate fur eine erfolgreiche Teilnahme auf Basis der Ergebnisse (beispielsweise
hinsichtlich der Definition engerer Zielwertkorridore) gepruft werden. Auch wird der im Projekt erarbeite-
te Fragebogen in das Berichtsblatt des Ringversuchs integriert und in Zukunft verpflichtend far alle La-
bore eingefihrt. Da sich zudem bei der Auswertung im Rahmen des Verbundvorhabens gezeigt hat,
dass nicht alle Labore die obligatorischen Vorgaben der VDI-Richtlinie [6] bzw. der VDLUFA-
Methodenvorschrift [46, 47] einhalten, soll dies ab dem nachsten Durchgang routinemagig beim Ein-
gang der Ergebnisse geprift werden.

Veroffentlichung (Uberarbeitung) von Methodenvorschriften und Richtlinien (mittelfristig 2 bis 3 Jahre)

Neben dem projektspezifischen Leitfaden erfolgte die Verdffentlichung der im Projekt verwendeten und
weiterentwickelten Methoden zur

Massenbilanzierung von Biogasanlagen [94]
Kinetischen Modellierung von Batchversuchen [84] oder der
Durchflihrung und Ergebnissen der KTBL/VDLUFA-Ringversuche Biogas [95]

im Rahmen der aktuellen Neuauflage der Messmethodensammlung (Collection of Measurement Me-
thods for Biogas) der Schriftenreihe des BMU-Forderprogramms ,Energetische Biomassenutzung®. Die
einzelnen Beitrage beinhalten eine ausfihrliche Methodenbeschreibung und bieten damit die Grundla-
ge fur eine standardisierte und vergleichbare Substrat- und Effizienzbewertung.
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Weiterhin lassen sich ausgewéahlte Projektergebnisse bei der andauernden Uberarbeitung von praxis-
nahen Methodenvorschriften oder Richtlinien als wertvolle Hinweise zur Verbesserung einzelner Verfah-
ren oder Richtwerte verwenden. Dabei sind insbesondere die Erkenntnisse zu der Berechnung des Bio-
gas- oder Methanpotentials anhand der Verdauungskoeffizienten aus Tierernahrung (siehe Kapitel
2.1.1 ) sowie zu den moglichen Einflussfaktoren und Anforderungen bei der Durchfihrung von Batch-
versuchen bei einer erneuten Uberarbeitung der aktuellen VDI-Richtlinie 4630 zu beriicksichtigen.

Zusatzlich erfolgt am DBFZ durch Vergleichsversuche zur Methodenevaluierung bei der Durchfihrung
von Batchversuchen im Eudiometer oder der Rohfaserbestimmung anhand der Weender Futtermittel-
analyse eine ausfiihrliche Préazisierung (Uberarbeitung) der entsprechenden Richtlinien und Methoden-
vorschriften. Entsprechende Erkenntnisse flieRen dabei auch in aktuelle oder zuklnftige Forschungs-
vorhaben am DBFZ ein und bestatigen die eine hohe wissenschaftliche Konkurrenzfahigkeit des DBFZ.

Wissenschaftliche Veréffentlichungen (Fachzeitschriften und -konferenzen) (kurzfristig < 1 Jahr)

Ausgewahlte Projektergebnisse wurden in Rahmen von nationalen und innereuropaischen Tagungen
sowie ausgewahlten Fachzeitschriften veroffentlicht (siehe Kapitel 4) und leisten damit einen wichtigen
Beitrag zum wissenschaftlichen Diskurs aktueller Forschungsfragen.

Forschungsbedarf (mittelfristig 2 bis 3 Jahre)

Die projektspezifischen Ergebnisse bieten wichtige Hinweise und zahlreiche Fragestellung fur zuklnfti-
gen Forschungsschwerpunkte. Dabei belegen laborspezifische Abweichungen bei der experimentellen
Bestimmung des Biogaspotentials in Batchversuchen deutlich die Notwendig zur Durchfihrung von
laborvergleichenden Ringversuchen. Insbesondere in Bezug auf eine objektive Methodenbewertung ist
ein Vergleich anhand der Messergebnisse unterschiedlicher Labore unerlasslich.

Dabei bestatigen sowohl die Ergebnisse im KTBL/VDLUFA-Ringversuch Biogas als auch internationale
Untersuchungen zur Standardisierung von Batchversuchen [55], dass sich kein eindeutiger bzw. ent-
scheidender Zusammenhang zwischen einzelnen Einflussfaktoren und den aktuellen Messunsicherhei-
ten bei Durchfihrung von Batchversuchen identifizieren lasst. Entsprechend ist es erforderlich, mogli-
che Unterschiede bei der Versuchsdurchfuhrung gezielt in einem kleinen Laborverbund systematisch im
Detail weiter zu untersuchen. Dies beinhaltet neben identischen Versuchssystemen und -vorschriften
auch den gezielten Austausch der verwendeten Inokula oder die gemeinsame Versuchsdurchfihrung in
unterschiedlichen Laboren.

Um die Ubertragbarkeit von diskontinuierlichen und kontinuierlichen Laborversuche aussagekréftig zu
belegen, werden reprasentative Untersuchungen zur Aussagekraft und Vergleichbarkeit von kontinuier-
lichen Laborversuchen bendtigt. Entsprechend gilt es auch hier, Ringversuche zur Bestimmung des
Biogas- oder Methanertrags in kontinuierlichen Laborversuchen durchzufihren und den entsprechen-
den Ergebnissen von Batchversuchen oder den Berechnungen auf Basis chemischer Analysen gegen-
Uber zu stellen.

Unter Berlcksichtigung der vorhandenen Messunsicherheiten der analytischen KenngréRen zur Sub-
stratcharakterisierung (Nahrstoffe der Futtermittelanalyse) hat sich weiterhin gezeigt, dass es zurzeit
kein universelles Rechenmodell fur eine prazise Berechnung der Biogas- oder Methanbildungspotentia-
le vielfaltiger Substrattypen existiert. Dabei stellen die Bestimmung der fermentierbaren Substratbe-
standteile sowie die Definition der stéchiometrischen Gasbildungspotentiale (einschlieflich des Sub-
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stratbedarfs fir mikrobielles Wachstum) die gréf3ten Unterschiede und Unsicherheiten der vielfaltigen
Berechnungsmethoden dar. Aufbauend auf den bisherigen Untersuchungsergebnissen wird somit eine
standardisierbare Labormethode (in-vitro-Methode) zur Bestimmung der FOTS sowie der sie reprasen-
tierenden fermentierbaren Stofffraktionen beliebiger Substrate und Reststoffe bendtigt.

Weiterflihrende Forschungsvorhaben (kurz- bis mittelfristig < 1 bis 3 Jahre)

Grundséatzlich bieten die entwickelten Methoden eine belastbare Grundlage um die Qualitat der einge-
setzten Substrate sowie deren verfahrenstechnische Umsetzung in Biogasanlagen einheitlich, verglei-
chend und aussagekraftig zu bewerten. In diesem Sinne lassen sich die entwickelten Methoden zur
vereinfachten Prozessmodellierung oder Massen- und Energiebilanzierung auch als Bewertungsgrund-
lage in weiterfuhren Forschungsvorhaben zur Flexibilisierung (Restflex, FNR/BMEL, FKZ 22041818
oder Gazelle, SAB/EFRE, FKZ 100267056), Substratvorbehandlung bzw. Desintegration (OptiFlex,
FNR/BMEL, FKZ 22401717) oder automatisierten Effizienzbewertung (Effektor, FKZ 22401318,
FNR/BMEL) verwenden und weiterentwickeln.

Nationale und internationale Ringversuche

Neben dem KTBL/VDLUFA-Ringversuch Biogas existiert von der Bayerische Landesanstalt fur Landwirt-
schaft (LfL) ein weiterer Ringversuch fur die landwirtschaftliche Biogaspraxis [53]. Im Rahmen der LfL-
Ringversuche-Biogas werden dabei unterschiedliche Substratproben und ausgewahlte Garmedien hin-
sichtlich ihrer Zusammensetzung an Nahrstoffen, Carbonsauren, Spurenelementen (Mineralstoffen)
oder etablierter Prozessparameter (FOS, FOS/TAC, NHs-N oder pH-Wert) analysiert. Zusatzlich finden
Untersuchungen zur Restgasproduktion von Garresten statt. Die DurchfUhrung von Batchversuch zur
Ermittlung von Biogas- oder Methanbildungspotentialen ist nicht Gegenstand der LfL-Ringversuche-
Biogas.

Zusatzlich wurde in den vergangenen Jahren in einem Verbund von internationalen Forschungseinrich-
tungen (einschliefllich des DBFZ) ein umfangreicher Ringversuch auf Basis einer einheitlichen Metho-
denvorschrift zur Versuchsdurchfihrung von Batchversuchen [49] etabliert. Durch die vielfaltigen Teil-
nehmerlabore aus unterschiedlichen Landern (mit unterschiedlicher fachlicher Ausrichtung) konnten
bei einem ersten Ringversuchsdurchgang erhebliche Abweichungen (entsprechend der Ergebnisse der
ersten Durchlaufe der KTBL/VDLUFA-Ringversuche) nachgewiesen werden. Im Rahmen eines zweiten
Ringversuchs wurden die Anforderungen und Versuchsbedingungen hinsichtlich strengerer Vorgaben
und Richtwerte konkretisiert. Zudem wurden weitere versuchsbegleitende Informationen sowie die
Rohdaten aller teiinehmenden Labor abgefragt.

Die endgultige Auswertung und wissenschaftliche Ergebnisdiskussion des Forscherverbunds ist zurzeit
in Bearbeitung. Erste Ergebnisse zeigen bereits, dass sich auch hier - neben den ublichen Kriterien und
Anforderungen der einschlagigen Richtlinien - keine eindeutigen oder einzelnen Einflussfaktoren identi-
fizieren lassen, welche die allgemeinen Messunsicherheiten von Batchversuchen entscheidend verrin-
gern [55]. Dabei konnten geringfligige statistische Abhangigkeiten bei den verwendeten Versuchssys-
temen, der Versuchsdauer sowie der Einfluss moglicher Berechnungsfehler nachgewiesen werden. Der
Austausch und Einsatz von identischem Impfmaterial (Inokulum) fuhrte jedoch nicht zu einheitlicheren
Ergebnisse der jeweils teilnehmenden Labore. Dabei belegt die erste Auswertung, dass sich durch die
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Kombination einzelner Kriterien konkrete Anforderungen (wie z.B. Sollwertbereich fir das Methanpo-
tential von mikrokristalliner Cellulose) definieren lassen, welche die Auswahl der validierten Labore ein-
schrankt und damit die Angabe eines engeren Wertebereichs der Ringversuchsergebnisse erlaubt.

Aus organisatorischen Grinden sowie unterschiedlicher Zielstellungen, Richtlinien und Auswertungsme-
thoden konnte eine gemeinsame und einheitliche Evaluation der einzelnen Ringversuche nicht umge-
setzt werden. Durch den wissenschaftlichen Austausch und gemeinsame Verdffentlichungen sind die
Projektpartner dabei auch weiterhin in entsprechende Untersuchungen auf Basis von nationalen oder
internationalen Ringversuchen involviert, sodass aktuelle Ergebnisse auch in zukinftigen Forschungs-
vorhaben der Verbundpartner bericksichtigt werden.

Forschungsvorhaben zur praxisnahen Bilanzierung von Biogasanlagen

Wahrend der Projektlaufzeit wurde am Leibniz-Institut fir Agrartechnik und Biobkonomie (ATB) im Rah-
men eines Forschungsvorhabens zur ,Optimierung der Methanausbeute in landwirtschaftlichen Bio-
gasanlagen“ (Opti-Methan, FNR/BMEL, FKZ: 22404715) ebenfalls grundlegenden Bilanzen (auf Basis
vereinfachter Reaktionsmodelle) zur Prozessoptimieren entwickelt. Ziel des Vorhabens war es, die Effi-
zienz bestehender Biogasanlagen durch Optimierung der Prozessstufen aus Fermentation und Garrest-
lagerung zu steigern und gleichzeitig klimarelevante Methanemissionen zu minimieren. Hierzu wurde
ein vom ATB entwickeltes Berechnungsmodell auf Praxisanlagen angewendet werden, welches die Ei-
genschaften verschiedener Garsubstrate sowie die Zusammenhange zwischen der Verweilzeit im Fer-
menter, der Gasbildung und Lagerzeit im Garrestlager bertcksichtigt. Auf Basis der Berechnungsergeb-
nisse konnte die Beschickung bestehender Biogasanlagen optimiert und dadurch die Methanbildung im
Fermenter erhoht oder das Restgasproduktion im Garrestlager minimiert werden [96, 97].

Im Rahmen des Forschungsvorhabens wurde am ATB zudem ein ,Rechner zur Optimierung der Me-
thanbildung in landwirtschaftlichen Biogasanlagen (Opti-Methan)“ als kostenlose Webanwendung ent-
wickelt und veroffentlicht ( ). Auf Basis der
Eingabewerte zu Fermentervolumen, Substrateinsatz, Gasproduktion und Garrestlagerung (einschlief’-
lich Lagerdauer und -temperatur) werden typische Prozesskennzahlen (wie Verweilzeit, Raumbelastung,
Ausbeute des Methanpotentials oder effektives Restgaspotential bzw. Methanproduktion im Garrestla-
ger) einer grofitechnischen Biogasanlage bestimmt, welche im Anschluss fur eine Betriebsoptimierung
verwendet werden konnen. Dabei erfolgt die Charakterisierung der eingesetzten Substrate im Opti-
Methan-Rechner auf Basis der TS- und oTS-Gehalte sowie der zusatzlichen Angabe eines spezifischen
Methanpotentials.

Die im Rahmen des vorliegenden Verbundvorhabens entwickelte Webanwendung bieten hingegen eine
methodentbergreifende Substratbewertung anhand der vielfaltigen Kennzahlen auf Basis der Trocken-
substanz (TS, oTS, FoTS), Futtermittel-, Elementar- oder Brennwertanalyse. Zusatzlich wird die Berech-
nung und der Vergleich unterschiedlicher Kennzahlen (Umsatz der FoTS oder Brennstoffausnutzungs-
grad) zur Effizienzbewertung ermdglicht.

Dabei basieren beide Webanwendungen auf den grundlegenden Zusammenhangen und Bilanzen eines
vereinfachten Reaktionsmodells erster Ordnung, welches lediglich hinsichtlich unterschiedlicher Ziel-
stellungen und Eingabewerte ausgewertet wird. Entsprechend lassen sich beide Online-Rechner in Ab-
hangigkeit der jeweiligen Zielstellung und verfligbaren Messdaten erganzend (oder auch vergleichend)
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nutzen. Bei einer moglichen Weiterentwicklung oder Anpassung der Webanwendungen ist es unter Um-
stdnden sinnvoll, beide Berechnungsansatze in einer einheitlichen Plattform zur Bilanzierung und mo-
dellbasierten Optimierung von Biogasanlagen zu implementieren.

Im Rahmen der Projektbearbeitung wurden aktuelle Forschungsergebnisse in Fachzeitschriften oder
Buchbeitragen verdffentlicht. Zusatzlich konnten im Rahmen von nationalen und internationalen Fach-
konferenzen ausgewahlte Projektergebnisse prasentiert und diskutiert werden. Im Folgenden werden
relevante Verdffentlichungen der erzielten Projektergebnisse an denen die jeweiligen Projektmitarbeiter
der Verbundpartner also Autoren (oder Co-Autoren) beteiligt waren zusammenfasst.

Zeitschriftenartikel und Buchbeitrage

Weinrich, S.; Astals, S.; Hafner, S.D. und Koch, K.: Kinetic modelling of anaerobic batch tests. In:
Liebetrau, J.; Pfeiffer, D. und Thran, D. (Hrsg.): Collection of Measurement Methods for Biogas.
Schriftenreihe des BMU-Forderprogramms ,Energetische Biomassenutzung®, 2019, angenom-
men

Paterson, M.; Oechsner, H. und Tillmann, P.: Inter-Laboratory Test: KTBL/VDLUFA-Proficiency
Test Biogas. In: Liebetrau, J.; Pfeiffer, D. und Thran, D. (Hrsg.): Collection of Measurement Me-
thods for Biogas. Schriftenreihe des BMU-Forderprogramms ,Energetische Biomassenutzung®,
2019, angenommen

Weinrich, S.; Préter, J.; Hofmann, J. und Kube, J.: Mass balancing of biogas plants. In: Liebetrau,
J.; Pfeiffer, D. und Thran, D. (Hrsg.): Collection of Measurement Methods for Biogas. Schriften-
reihe des BMU-Férderprogramms ,Energetische Biomassenutzung®, 2019, angenommen

Hofmann, J.; Mduller, L.; Weinrich, S.; Debeer, L.; Schumacher, B.; Velghe, F. und Liebetrau, J.:
How to assess effects of substrate disintegration on methane yield? In: Chemical Engineering
and Technology. (2019), angenommen, im Druck

Koch, K.; Hafner, S.D.; Weinrich, S. and Astals, S.: Identification of Critical Problems in Bioche-
mical Methane Potential (BMP) Tests From Methane Production Curves. In: Frontiers in En-
vironmental Science. Vol. 7, (2019), Artikel 178

Weinrich, S.; Schafer, F. und Liebetrau, J.: Value of batch tests for biogas potential analysis, me-
thod comparison and challenges of substrate and efficiency evaluation of biogas plants. In:
Murphy, J.D. (Hrsg.): Bioenergy Task 37, Schriftenreine der International Energy Agency (IEA),
Vol. 10, 2018

Liebetrau, J.; Weinrich, S.; Strauber, H. und Kretzschmar, J.: Anaerobic Fermentation of Organic
Material, Biological Processes and their Control Parameters. In: Encyclopedia of Sustainability
Science and Technology, 2017

Dieckmann, C.; Edelmann, W.; Kaltschmitt, M.; Liebetrau, J.; Oldenburg, S.; Ritzkowski, M.;
Scholwin, F.; Strauber, H. und Weinrich, S.: Biogaserzeugung und -nutzung. In: Kaltschmitt, M.;
Hartmann, H. und Hofbauer, H. (Hrsg.): Energie aus Biomasse. Springer, Berlin, 2016. - ISBN
978-3-662-47438-9, S. 1609-1755
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Weinrich, S; Schafer, F.; Proter, J.; Paterson, M. und Liebetrau, J.: Methodenvergleich zur Sub-
strat- und Effizienzbewertung an Biogasanlagen. In: Kuratorium fur Technik und Bauwesen in
der Landwirtschaft (Hrsg): Biogas in der Landwirtschaft - Stand und Perspektiven. Leipzig,
2019, S. 175-190

Weinrich, S.; Schéafer, F.; Proter, J. und Liebetrau, J.: Value of batch tests for estimating biogas
potentials and degradation kinetics in anaerobic digestion (Posterbeitrag). 16th IWA World Con-
ference on Anaerobic Digestion. Delft, Niederlande, 2019

Weinrich, S.; Schéafer, F.; Proter, J. und Liebetrau, J.: Value of batch tests for estimating biogas
potentials and degradation kinetics in anaerobic digestion. In: Liebetrau, J. und Pfeiffer, D.
(Hrsg): Conference Proceedings of the 4th International Conference on Monitoring and Process
Control of Anaerobic Digestion Plants. Leipzig, 2019, S. 29-30

Paterson, M.: (2019): Experiences from the KTBL/VDLUFA Inter-Laboratory Test Biogas regard-
ing the biogas yield determination in batch tests. In: Liebetrau, J. und Pfeiffer, D. (Hrsg): Con-
ference Proceedings of the 4th International Conference on Monitoring and Process Control of
Anaerobic Digestion Plants. Leipzig, 2019, S. 31-32

Hafner, S.D.; Koch, K.; Carrere, H.; Astals, S. und Weinrich, S.: Software for measurement and
prediction of methane potential (Posterbeitrag). In: Liebetrau, J. und Pfeiffer, D. (Hrsg): Con-
ference Proceedings of the 4th International Conference on Monitoring and Process Control of
Anaerobic Digestion Plants. Leipzig, 2019, S. 72-73

Weinrich, S. und Préter, J.: Critical comparison of different model structures for the applied si-
mulation of anaerobic digestion. In: Conference Proceeding of the Biogas Science 2018. Torino,
Italy, 2018, S. 56

Weinrich, S. und Proter, J.: Bestimmung des Biogasbildungspotentials und der Abbaukinetik im
Biogasprozess, Vergleich unterschiedlicher Versuchsaufbauten und Modellstrukturen. Ifak -
Institut fur Automation und Kommunikation, 25. Simba-Anwendertreffen. Magdeburg, 2018

Weinrich, S.; Liebetrau, J.; Mauky, E. und Nelles, M.: Critical comparison of different model
structures for the applied simulation of anaerobic digestion. In: International Water Association
(Hrsg.): Conference Proceeding of the 15th IWA World Conference on Anaerobic Digestion. Bei-
jing, China, 2017, S. 361-364

Weinrich, S.; Paterson, M. und Proter, J.: Aussagekraft von diskontinuierlichen Laborversuchen
(Batchtests) zur Substrat- und Prozessbewertung von Biogasanlagen. In: Kuratorium fir Technik
und Bauwesen in der Landwirtschaft (Hrsg): Biogas in der Landwirtschaft - Stand und Perspek-
tiven. Bayreuth, 2017, S. 278-295

Weinrich, S.; Mauky, E. und Liebetrau, J.: Effizienter und flexibler Betrieb von Biogasanlagen -
Méglichkeiten und Herausforderungen zur Prozessuberwachung und -simulation. 2. Hammer
Bioenergietage. Hamm, 2017

Weinrich, S.; Mauky, E. und Jacobi, H.F.: Simulation of demand-oriented biogas production by a
simplified kinetic model. 25th European Biomass Conference and Exhibition (EUBCE). Stock-
holm, Sweden, 2017
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Weinrich, S. und Préter, J.: Parameter estimation in anaerobic digestion - Critical evaluation of
different experimental setups and model structures. In: Liebetrau, J. und Pfeiffer, D. (Hrsg): Con-
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ANHANG A

Teilvorhaben 1: Durchfihrung der Labor- und Praxisversuche
(22034614 /| DBFZ)

I.  Ziel und Gegenstand des Teilvorhabens

Das Gesamtziel des Verbundvorhabens ,Bewertung von Substraten hinsichtlich des Gasertrags — vom La-
bor zur grofdtechnischen Anlage“ war es, die unterschiedlichen Verfahren in ihrer Aussagekraft und Pra-
xistauglichkeit zu beurteilen und hinsichtlich einer einheitlichen bzw. prézisen Methode zur Substrat- und
Prozessbewertung weiterzuentwickeln. Hierflr sollten die unterschiedlichen theoretischen und analytischen
Verfahren fur die Bestimmung des maximalen Biogasbildungspotentials praxisrelevanter Substrate mitei-
nander verglichen werden. Auf Basis vereinfachter Reaktionsmodelle kénnen diese Ergebnisse dann im
Rahmen einer Anlagenbilanzierung zur Effizienzbewertung einer Biogasanlage verwendet werden. Durch die
vergleichenden Analysen lassen sich die unterschiedlichen Bewertungsverfahren dabei auch hinsichtlich
ihrer Skalierbarkeit evaluieren.

Die Projektergebnisse werden abschlielend sowohl in einem praxisnahen Leitfaden (DBFZ-Report) als auch
in einer benutzerfreundlichen Webanwendung zur Substrat- und Effizienzbewertung von Biogasanlagen
veroffentlicht. Das Projekt leistet damit einen entscheidenden Beitrag, um einen direkten Vergleich und ge-
zielten bzw. aussagekraftigen Einsatz der vielféltigen KenngréBen im grof3technischen Anlagenbetrieb zu
ermaoglichen.

Il. Bearbeitete Arbeitspakete

Das DBFZ war als Projektkoordinator fur die experimentelle Durchfihrung und modellbasierten Auswertung
der Labor- und Praxisversuche verantwortlich. Das zweite Arbeitspakt zur experimentelle Bestimmung des
Biogasbildungspotentials (AP2) sowie die Veroffentlichung der Projektergebnisse und Methoden in einem
praxisnahen Leitfaden und einer Webanwendung wurden in enger Kooperation mit dem Verbundpartner
(KTBL) bearbeitet. Alle Gbrigen Arbeitspakete (AP1 und AP3 bis AP6) wurden ausschlie3lich vom DBFZ
umgesetzt.

Arbeitspaket 1: Analytische Charakterisierung praxisrelevanter Substrate

Im Rahmen der Projektbearbeitung wurde zahlreiche Analysen vielfaltiger Kenngré3en zur Substrat- und
Effizienzbewertung durchgefiihrt. Die einzelnen Analysenergebnisse werden in Verbindung mit den entspre-
chenden Methoden zur stéchiometrischen Berechnung des Biogasbildungspotentials (AP3) oder der Pro-
zessbilanzierung der kontinuierlichen Labor und Praxisversuche (AP4 bis 6) ausgewertet.

Durch die detaillierte Auswertung und den direkten Methodenvergleich im Rahmen der KTBL/VDLUFA-
Ringversuche konnten dabei einzelne Methoden der Futtermittelanalyse am DBFZ Uberarbeitet und prazi-
siert werden. Im Rahmen der Auswertungen im Verbundvorhaben zeigte sich dabei deutlich, dass Ringver-
suche bei der Qualitatssicherung von Laboren und der entsprechenden Vergleichbarkeit eine zentrale Rolle
spielen. Fur eine reprasentative Darstellung der Ublichen Messunsicherheiten in der Biogaspraxis wurden
insbesondere die einzelnen Laborergebnisse im KTBL/VDLUFA-Ringversuche Biogas verwendet. Dabei gilt
es in Zukunft, relevante Methoden zur Substrat- und Effizienzbewertung anhand von Ringversuchen — ein-
schliel3lich kontinuierlicher Vergarungsversuche im Labormalstab — systematisch und objektiv zu evaluieren
und hinsichtlich einer aussagekraftigen und standardisierten Methodenvorschrift zu konkretisieren.

Arbeitspaket 2: Experimentelle Bestimmung des Biogasbildungspotentials

Neben der versuchsbegleitenden Durchfiihrung von Batchversuchen zur Bewertung des experimentellen
Biogasbildungspotentials der in kontinuierlichen Labor- und Praxisversuchen (AP 5 und 6) wurden ausge-
wahlte Einflussfaktoren von Batchversuchen exemplarisch am DBFZ untersucht. Dabei stand sowohl der
Ursprung des Inokulums als auch der verwendete Versuchsaufbau im Vordergrund der Untersuchungen.

Die Ergebnisse zeigen deutlich, dass selbst in einem einzelnen Labor bei der Verwendung unterschiedlicher
Inokula oder Versuchsaufbauten mit erheblichen Abweichungen und Streuungen der Versuchsergebnisse zu
rechnen ist. Am Beispiel von Maissilage ermdéglicht ein angepasstes Inokulum (Garrest FBGA: Monoverga-
rung von Maissilage) dabei einen besseren Abbau als ein prozessfremdes Inokulum (Klarschlamm). Auch
die am DBFZ vorhandenen Versuchsaufbauten (AMPTS, Eudiometer oder Laborreaktoren) mit den entspre-
chend unterschiedlichen Reaktionsvolumina (0,4 bis 10 L) weisen im experimentellen Endwert einen Unter-
schied von bis zu 100 L Methan je kg oTS auf. Auf Basis der Ergebnisse von Eudiometermessungen wurden
im Rahmen der KTBL/VDLUFA-Ringversuche Biogas wiederholt Abweichungen zu den Ergebnissen andere
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Labore festgestellt. Bei der Ringversuchsauswertung mit der KTBL-Arbeitsgruppe ,Ringversuch Biogas® und
der anschlieenden Diskussion mit den teilnehmenden Laboren konnten entsprechenden niedrige Biogas-
bildungspotentiale in Eudiometerversuchen auch von anderen Teilnehmern im Ringversuch bestatigt wer-
den. Zur systematischen Fehlertberpriufung konnten im Rahmen der Projetbearbeitung folgende potentielle
Fehlerquellen ermittelt werden:

- undichte Schliffverbindungen (Biogas entweicht tiber Schliffverbindung)

- fehlerhafte Graduierung der Eudiometerrohre (Ermittlung eines falschen Gasvolumens)

- COz2 Verluste Uber die Sperrflussigkeit (Messung ergibt abweichend hohe Methankonzentrationen)
- Entmischung des Biogases (unterschiedliche Methankonzentrationen wahrend des Nullens)

- falsches Schlauchmaterial (Gasdiffusion tber Verbindungsschlauche)

- Gastemperatur (Normierung mit falscher Gastemperatur)

- Aktivitat des Inokulums (eine zu niedrige Aktivitat des Inokulums fuhrt zu niedrigen Gasertragen)

- Rihren (Entmischung des Probeansatzes ohne Rihren)

Eine detaillierte Evaluation der Einflussfaktoren und Reproduzierbarkeit von Batchversuchen erfolgte im
Rahmen der KTBL/VDLUFA-Ringversuche Biogas in enger Zusammenarbeit durch den Projektpartner
(KTBL). So war das KTBL mit der Durchfihrung und detaillierten Auswertung der KTBL/VDLUFA-
Ringversuche Biogas hinsichtlich der projektspezifischen Arbeitsinhalte betraut. Das DBFZ unterstutzte bei
der Entwicklung bzw. Uberarbeitung des Fragebogens und der gemeinsamen Diskussion der jahresiibergrei-
fenden Auswertung. Zusatzlich war das DBFZ wahrend der Projektlaufzeit an der Konzeptionierung (z.B.
Substratauswahl) und Auswertung (z.B. stochiometrische Berechnungen zum Biogas- oder Methanpotential
von Cellulose bzw. synthetischer Substratmischungen) der KTBL/VDLUFA-Ringversuche beteiligt. Durch die
langjahrige Durchfihrung von Batchversuchen konnte das DBFZ wichtige Hinweise und Erfahrungen — ins-
besondere bei der experimentellen Ermittlung von Biogasbildungspotentialen mit Eudiometern — im Rahmen
der gemeinsamen Treffen mit der KTBL-Arbeitsgruppe ,Ringversuch Biogas® einbringen. Auch in der ab-
schlielenden Ergebnisbewertung anhand der Fragebdgen innerhalb der projektspezifischen Jahrgange
2015 bis 2017 war das DBFZ durch die grafische Auswertung bzw. Erstellung der Box-Plots sowie die ge-
meinsame Diskussion der daraus resultierenden Aussagen eingebunden.

Arbeitspaket 3: Analytische Stochiometrische Berechnung des Biogasbildungspotentials

Neben der experimentellen Ermittlung von Biogas- und Methanpotentialen in Batchversuchen stehen unter-
schiedliche Berechnungsmethoden auf Basis der Trockensubstanz (TS, oTS, FoTS), Futtermittel-, Elemen-
tar- oder Brennwertanalyse zur Verflgung. Fur eine labortubergreifende Auswertung wurde im
KTBL/VDLUFA-Ringversuch seit Projektbeginn eine einheitliche Charge an Maissilage sowohl zur Ermittlung
der Gasertrage als auch zu Bestimmung der charakteristischen Rohnahstoffe aus der Futtermittelanalyse
verschickt. Entsprechend lassen sich die unterschiedlichen Berechnungsmethoden auf Basis der fermentier-
baren Nahrstoffe oder substratspezifischer Regressionsmodelle in Abhangigkeit von den Messunsicherhei-
ten im Ringversuch bewerten und dem experimentellen Biogasbildungspotential der Batchversuche gegen-
Uberstellen.

Im Vergleich zu den unterschiedlichen Berechnungsmethoden ist bei der experimentellen Ermittlung des
Biogas- oder Methanbildungspotentials im Batchversuch mit wesentlich gréReren Messunsicherheiten zu
rechen. Durch den methodischen Standard chemischer Analysen weisen die meisten Berechnungsmetho-
den auf Basis der fermentierbaren Substratbestandteile oder verfliigbaren Regressionsmodellen somit einen
wesentlich geringeren Wertbereich innerhalb der einzelnen Berechnungsvorschrift aus. Flr den jeweiligen
Mittelwert des Methanbildungspotentials lasst sich jedoch sowohl innerhalb als auch zwischen den verschie-
denen Bestimmungsmethoden keine eindeutige Ubereinstimmung ermitteln.

Grundsatzlich weisen die Berechnungsmethoden der VDI-Richtlinie 46030 auf Basis der Verdauungskoeffi-
zienten der Deutschen Landwirtschaftsgesellschaft (DLG) ein sehr niedriges Methanbildungspotential auf,
sodass zur Bestimmung der fermentierbaren Substratbestandteile vorzugweisen auf die korrigierte Berech-
nungsvorschrift von Wei3bach zurtickzugreifen ist.

Zudem ist anzumerken, dass alle Regressionsmodelle auch von den Ergebnissen und der Aussagekraft
experimentelle Batchversuchen abhangen. Aufgrund der bestehenden Unterschiede zwischen Messergeb-
nissen verschiedener Labore gelten entsprechende Zusammenhange zudem streng genommen nur fir den
verwendeten Versuchsaufbau sowie die konkreten Versuchs- oder Analysenvorschriften des urspriinglichen
Labors. Eine Prazisierung der Ergebnisse aus Batchversuchen wiirde somit auch zu einer entsprechenden
Verbesserung der Regressionsmodelle fuhren.

Arbeitspaket 4. Modellimplementation und Parameteranpassung zur Prozessbilanzierung

Fur die modellbasierte Ermittlung von Biogasbildungspotentialen und Abbaukinetiken wurden vereinfachte
Reaktionsmodelle auf der Basis von unterschiedlich schnell abbaubaren Fraktionen der oTS entwickelt. An-
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hand der numerischen Identifikation der unbekannten Modellparameter (Fraktionsanteile und Reaktions-
konstanten erster Ordnung) lasst sich die Biogas- oder Methanproduktionsrate diskontinuierlicher oder kon-
tinuierlicher Labor- und Praxisversuche prazise beschreiben (R? < 0,90). Trotz guter Simulationsergebnisse
variieren die identifizierten Parameterkombinationen in Abhéngigkeit von ihren Startwerte mitunter erheblich.
Um somit das globale Optimum eindeutig zu bestimmen wurden vielfaltige Startwertkombination (multi-start
strategy) bei der Parameteridentifikation ausgewertet. Zusétzlich wurde der optimierte Parametersatz als
Startwert flir eine erneute Parameteranpassung eingesetzt. Durch die wiederholte bzw. dreifache Paramete-
ridentifikation konnte eine klare und eindeutige Identifikation der unbekannten Reaktionskonstanten und
Fraktionsanteile bei einer vertretbaren Anzahl an Startwertkombination und Simulationsdurchlaufen ermdg-
licht werden.

Zusatzlich erfolgten erste Untersuchungen zur Implementierung physikochemischer Prozesse in praxisnahe
Bilanzen und Modelle. Die Ergebnisse zeigen, dass unter Berucksichtigung der Ldslichkeit und des Phasen-
Ubergangs von Kohlenstoffdioxid die dynamische Biogasproduktionsrate sowie der Methangehalt von Labor-
und Praxisversuchen anhand des pH-Werts im Detail simuliert werden kann.

Arbeitspaket 5: Kontinuierliche Vergarungsversuche im Labormafistab

Im Rahmen des vorliegenden Methodenvergleichs wurden unterschiedlicher Verfahren zur Effizienzbewer-
tung der Garstrecke evaluiert. Die Auswertung zeigt dabei deutlich, dass sich entsprechende Unsicherheiten
bei der Bestimmung des Biogasbildungspotentials (AP2) oder der fermentierbaren Substratbestandteile (A3)
auch in den resultierenden Kennzahlen zur Effizienzbewertung widerspiegeln. Entsprechende Methoden,
welche ein geringes Biogasbildungspotential ausweisen — wie beispielsweise die Berechnung auf Basis der
DLG-Verdauungskoeffizienten anhand der VDI-Richtlinie 4630 — sind ebenfalls durch unrealistisch hohe
Umséatze der FOTS ( > 100%) gekennzeichnet. Zudem ist insbesondere die Berechnung der umgesetzten
FoTS anhand des oTS-Abbaus durch die starke Sensitivitat der eingesetzten Analysen und einen weiten
Wertebereich der daraus resultierenden Effizienz gekennzeichnet. Die Effizienzbewertung anhand des Lig-
ningehalts, der Elementaranalyse oder Brennwerts liefert Uberwiegend plausible Ergebnisse (< 100%), wel-
che sich jedoch aufgrund der niedrigen Umsétze und der fehlenden Einschatzung der anaerob abbaubaren
Substratbestandteile nur bedingt fur eine aussagekréftige Effizienzbewertung nutzen lassen

Zusatzlich wurde ein detaillierter Methodenvergleich zur Ermittlung des Biogashildungspotentials und der
effektiven Abbaukinetik bei der Monovergarung von Maissilage in diskontinuierlichen und kontinuierlichen
Laborversuchen durchgefiihrt. Die Untersuchungen anhand eines einstufigen Reaktionsmodells erster Ord-
nung zeigen, dass widererwarten in beiden Versuchssystemen mit vergleichbaren Abbaukinetiken zu rech-
nen ist. Dabei konnte im kontinuierlichen Betrieb ein vergleichsweise héheres Methanpotential als im Batch-
versuch nachgewiesen werden. Fir eine belastbare Aussage sind jedoch auch hier die typischen Messunsi-
cherheiten kontinuierlicher Laborversuche durch labortbergreifende Ringversuche zu ermitteln.

Arbeitspaket 6: Datenerfassung an grof3technischen Biogasanlagen

Fur die Ubertragbarkeit bzw. Skalierbarkeit wurden die verwendeten Bilanzierungs- und Modellierungsme-
thoden sowohl im Pilotmal3stab an der DBFZ Forschungsbiogasanlage als auch im Praxismalstab an land-
wirtschaftlichen Biogasanlagen evaluiert. Fir eine definierte Substratzusammensetzung konnten die unter-
schiedlichen Anlagen im stationaren Zustand bei konstanter Raumbelastung betrieben und beprobt werden.
Durch den direkten Parallelbetrieb der Forschungsbiogasanlage mit einem kontinuierlichen und diskontinu-
ierlichen Laborfermenter bzw. Eudiometern konnten unterschiedliche Skalierungsstufen im Detail untersucht
werden.

Die einzelnen Simulationsergebnisse sowie die unterschiedlichen Modellparameter belegen deutlich, dass
eine direkte Ubertragbarkeit der charakteristischen Biogasbildungspotentiale und Abbaukinetiken in unter-
schiedlichen Versuchsaufbauten, Betriebsbedingungen und Skalierungsstufen nicht direkt mdglich ist. Somit
sind nach aktuellem Kenntnisstand Batch- bzw. Eudiometerversuche nicht zur Beschreibung kontinuierlich
betriebener Labor- oder Praxisanlagen geeignet. Durch die Messunsicherheiten im grofRtechnischen Praxis-
versuch ist der kontinuierliche Laborversuch fiir eine belastbare Ermittlung entsprechender Modellparameter
(Biogasbildungspotential und Abbaukinetik) zurzeit die verlasslichste Bestimmungsmethode.

Arbeitspaket 7: Veroffentlichung der Projektergebnisse und Methoden (Leitfaden, Webanwendung)
Leitfaden

Im Rahmen der Projektbearbeitung wurde gemeinsam mit dem KTBL ein praxisnaher Leitfaden zur Substrat-
und -Effizienzbewertung erstellt. Der Leitfaden beinhaltet die vergleichende Dokumentation aller relevanten
experimentellen oder theoretischen Methoden als auch méglichen Handlungsempfehlungen fiir eine belast-
bare Bestimmung von Biogasbildungspotentialen und -ertrégen. Zusatzlich werden die grundlegenden Be-
rechnungswege und Bilanzgleichungen des verwendeten Rechenmodells (AP4) fiir den praxisnahen Einsatz
im Rahmen der Bilanzierung und Effizienzbewertung von Biogasanlagen dokumentiert. Dem Anlagenbetrei-
ber ist es somit mdglich, fur einzelne Substrate ein geeignetes Analyseverfahren zur Bestimmung des Bio-
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gasbildungspotentials zu ermitteln oder aber fiir seine bereits verfigbaren Messdaten die bestmdglichen
Berechnungsergebnisse zu erhalten

Gemeinsam mit der KTBL-Arbeitsgruppe ,Ringversuch Biogas“ wurde ein Kapitel zur Anwendung von
Batchversuchen und der Auswertungen im KTBL/VDLUFA-Ringversuch Biogas erstellt. Zusatzlich konnte
auf Basis der langjahrigen Erfahrung zur Durchfihrung und Auswertung von Batchversuchen mit den Ar-
beitsgruppenmitgliedern eine praxisnahe Liste typischer Fehlerquellen und deren Beseitigung erarbeitet
werden. Dabei wurden insbesondere Sachverhalte erlautert, welche typischerweise nicht in den aktuell ver-
fligbaren Richtlinien enthalten sind, aber mitunter ein Einfluss auf die praktische Versuchsdurchfiihrung und
das resultierende Messergebnis besitzen.

Der Leitfaden wurde federfilhrend vom DBFZ erstellt. Das KTBL unterstiitze bei der grundsétzlichen Kon-
zeptionierung, der allgemeinen Qualitatssicherung (Lektoratsarbeiten) und lieferte die wesentlichen Inhalte
und Informationen zur Methodenbeschreibung von Batchversuchen oder dem KTBL/VDLUFA-
Ringversuchen Biogas. Zusatzlich wurde die inhaltliche Zuarbeit der projektbegleitenden KTBL-
Arbeitsgruppe ,Ringversuch Biogas“ von den Projektmitarbeitern des KTBL koordiniert.

Webanwendung

Fir die konkrete Anwendung und Umsetzung der zahlreichen Bestimmungsmethoden wurde vom DBFZ
gemeinsam mit dem Institut fir angewandte Informatik e.V. (InfAl) in Leipzig eine geeignete Webanwendung
entwickelt. Entsprechend wurde auch hier alle relevanten Verfahren fur die Substratcharakterisierung und
Bilanzierung implementiert, sodass der Benutzter in Abhangigkeit von den verfliigbaren Messdaten sowohl
die zurzeit bestmogliche Abschatzung des maximalen Biogasbildungspotentials der eingesetzten Substrate
als auch den tatsachlich zu erwartenden Gasertrag unter Beriicksichtigung der anlagenspezifischen Raum-
belastung und Verweilzeit erhalt. Zur Effizienzbewertung werden zusatzliche Auswahlmdglichkeiten far die
unterschiedlichen Bilanzierungspfade auf Basis der FOTS oder des korrigierten Brennstoffausnutzungsgra-
des bereitgestellt.

[ll. Wesentliche Ergebnisse des Teilvorhabens

Im Rahmen der Projektbearbeitung wurden zahlreiche Methoden zur Substrat- und Effizienzbewertung in
unterschiedlichen Skalierungsstufen und Betriebsvarianten durchgefihrt und ausgewertet. Durch zahlreiche
Einflussfaktoren und methodische Unterschiede ist bei der experimentellen Ermittlung von Biogasbildungs-
potentialen in Batchversuchen zum Teil mit erheblichen Messunsicherheiten und Abweichungen zwischen
den Ergebnissen unterschiedlicher Labore zu rechnen. Der methodische Standard chemischer Analysen
erlaubt eine prazise Berechnung der Biogasbildungspotentiale auf Basis der FOTS, Futtermittel-, Elementar-
oder Brennwertanalyse. Durch die unterschiedlichen Annahmen zur Bestimmung der fermentierbaren Sub-
stratbestandteile, des stdchiometrischen Methan- oder Biogaspotentials und des Substratbedarfs fir mikro-
bielle Wachstumsprozesse unterscheiden sich die Ergebnisse der verschiedenen Berechnungsmethoden
jedoch mitunter erheblich.

Dabei spiegeln sich die Unterschiede bei der Bestimmung von Biogasbildungspotentialen oder der fermen-
tierbaren Substratbestandteile auch in den resultierenden Kennzahlen zur Effizienzbewertung wider. In Ab-
hangigkeit von den verfiigharen KenngréRen und Versuchsergebnissen ermdglichen die unterschiedlichen
Berechnungsvorschriften eine qualitative Auswertung und Eingrenzung realitdtsnaher Wertebereiche.

Im Rahmen der modellbasierten Versuchsauswertung vom Labor- bis zum Praxismalf3stab zeigen sich klare
Unterschiede im Abbauverhalten von Labor- und Praxisanlagen. Durch die Messunsicherheiten im grof3-
technischen Anlagenbetrieb ist der kontinuierliche Laborversuch fir eine belastbare Ermittlung von Biogas-
bildungspotentialen und Abbaukinetiken zurzeit die verlasslichste Bestimmungsmethode. Fir eine objektive
Bewertung der Aussagekraft und Reproduzierbarkeit der Versuchsergebnisse sind jedoch weitere Ringver-
suche von kontinuierlichen Vergarungsversuchen im Labormaf3stab erforderlich.

Die methodischen Grundlagen zur Substrat- und Effizienzbewertung wurden gemeinsam mit konkreten
Handlungsempfehlungen auf Basis der Projektergebnisse in einem praxisnahen Leitfaden mit einer entspre-
chenden Webanwendung zusammengefasst.



ANHANG B

Teilvorhaben 2: Auswertung der Ringversuche, Erstellung Leitfaden
(FKZ 22015915 / KTBL)

. Ziel und Gegenstand des Teilvorhabens

Das Gesamtziel des Verbundvorhabens ,Bewertung von Substraten hinsichtlich des Gasertrags — vom Labor
zur groBtechnischen Anlage (SubEval)“ war es, die unterschiedlichen Verfahren in ihrer Aussagekraft und
Praxistauglichkeit zu beurteilen und hinsichtlich einer einheitlichen bzw. prazisen Methode zur Substrat- und
Prozessbewertung weiterzuentwickeln. Hierflr sollten die unterschiedlichen theoretischen und analytischen
Verfahren flr die Bestimmung des maximalen Biogasbildungspotentials praxisrelevanter Substrate miteinan-
der verglichen werden. Auf Basis vereinfachter Reaktionsmodelle lassen sich diese Ergebnisse dann im Rah-
men einer Anlagenbilanzierung zur Effizienzbewertung einer Biogasanlage verwenden. Durch die vergleichen-
den Analysen lassen sich die unterschiedlichen Bewertungsverfahren dabei auch hinsichtlich ihrer Skalierbar-
keit evaluieren.

Das hier beschriebene Teilvorhaben (FKZ 22015915), das vom KTBL bearbeitet wurde, beinhaltet das Ar-
beitspaket 2 ,,Experimentelle Bestimmung des Biogasbildungspotentials (Batchversuch)® und das Arbeitspaket
7 ,Veroffentlichung der Projektergebnisse und Methoden*.

Im Arbeitspaket 2 war das KTBL mit der Auswertung der KTBL-Ringversuche auf Reproduzierbarkeit und
Aussagekraft von Batchtests und der Begleitung der KTBL/VDLUFA-Ringversuche der Jahrgange 2015-2017
hinsichtlich der projektspezifischen Arbeitsinhalte betraut. Hierflr wurden u.a. Daten unterschiedlicher Jahr-
gange des KTBL/VDLUFA Ringversuchs Biogasertrage mit Hilfe von Fragebdgen und Verlaufskurven der Bi-
ogas- oder Methanproduktionen systematisch erfasst und ausgewertet. Dartber hinaus wurden die Ringver-
suchsdurchgénge wahrend der Projektlaufzeit auf projekirelevante Fragestellungen angepasst. Die Auswer-
tung der Ringversuchsdaten sollten zum einen mégliche Fehlerquellen bei der Durchfihrung von Batchtest im
Labor aufzeigen und zum anderen Einflisse ausgewahlter Parameter auf die Laborergebnisse beleuchten.
Dariber hinaus flossen die aufbereiteten Daten und gewonnen Erkenntnisse aus den Ringversuchen bei der
Modellimplementierung und Parameteranpassung zur Prozessbilanzierung durch den Projektkoordinator ein.
Die Datenauswertung erfolgte in Kooperation mit der KTBL-Arbeitsgruppe ,Ringversuch Biogas*.

Im Arbeitspaket 7 unterstiitzte das KTBL den Projektkoordinator inhaltlich bei der Erstellung eines praxisna-
hen Leitfadens, der die wesentlichen Projektergebnisse zielgruppengerecht prasentiert. Die Erstellung der
Veréffentlichung erfolgte in Kooperation mit der Arbeitsgruppe ,Ringversuch Biogasertrage®, welche vom
KTBL koordiniert wird.

Il. Bearbeitete Arbeitspakete

1.  Arbeitspaket 2: Experimentelle Bestimmung des Biogasbildungspotentials (Batchver-
such)

1.1 Vorstellung des KTBL/VDLUFA Ringversuch Biogas

1.1.1 Einleitung

Fir die Auslegung und betriebliche Optimierung von Biogasanlagen werden im Allgemeinen Daten zum spe-
zifischen Methanertrag der verwendeten Géarsubstrate aus Garversuchen zusammen mit Informationen und
Erfahrungswissen aus vorhandenen Anlagen (z. B. Art der verwendeten Garsubstrate, Raumbelastung, hyd-
raulische Verweilzeit, Substratstruktur, Anforderungen an die Nahrstoffzusammensetzung etc.) herangezo-
gen. Haufig werden fir die Abschéatzung des spezifischen Methanertrages der eingesetzten Substrate KTBL-
Richtwerte zum Gasertrag (KTBL 2015 und KTBL 2013) verwendet, die eine Zusammenstellung der Ergeb-
nisse erfahrener Labore darstellen. Wenn genaue Daten fur spezielle Substrate gewlnscht werden, kénnen
Labore fur einen Garversuch beauftragt werden, die sich auf solche Untersuchungen spezialisiert haben.

In der Praxis hat sich gezeigt, dass die dabei erzielten Ergebnisse zum Methanertrag nicht immer Uberein-
stimmen, zum Teil sogar erhebliche Abweichungen erkennbar werden. Dies liegt u. a. daran, dass die Labore
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unterschiedliche Methoden fiir die Untersuchung heranziehen bzw. sie von den Methoden abweichen, die von
Verbanden unter Berlcksichtigung der speziellen Anforderungen erarbeitet wurden. Hier ist besonders die
VDI Richtlinie 4630 relevant, die fiir diskontinuierliche und kontinuierliche Versuche zunachst im Jahr 2006
erarbeitet wurde und im Jahr 2016 eine Uberarbeitung erfuhr. Die KTBL-Arbeitsgruppe Ringversuch Biogas
hat zusammen mit der VDLUFA eine Methodenvorschrift flr das Vorgehen bei diskontinuierlichen Versuchen
zur Bestimmung des Methanertrages von organischen Substraten auf der Basis der genannten VDI Richtlinie
erarbeitet (VDLUFA 2011). Beide Methodenvorschriften dienen als Grundlage fir die Durchfihrung von Ver-
garungsversuchen im Labor.

Trotz der etablierten Methodenvorschriften weichen die Untersuchungsergebnisse der Labore bei diskontinu-
ierlichen Vergarungsversuchen (Batchtests), auch bei scheinbar kleinen Abweichungen von den Methoden-
vorgaben, haufig voneinander ab. Um eine systematische, laborlbergreifende Qualitadtsverbesserung der Ar-
beit der Biogaslabore bei der Bestimmung der Gasausbeute zu erreichen, sah sich das Kuratorium fir Technik
und Bauwesen in der Landwirtschaft e.V. (KTBL) zusammen mit der VDLUFA Qualitatssicherung NIRS GmbH
(VDLUFA) friih dazu veranlasst, regelmaBig Ringversuche fir Gasertrage aus Biogassubstraten anzubieten,
um aus den Abweichungen zwischen den Laboren Fehlermdglichkeiten zu identifizieren und abzustellen.

1.1.2  Zielsetzung des Ringversuch Biogas

Ringversuche spielen bei der Qualitdtsiberwachung von Laboren eine zentrale Rolle, da Sie den Laboren die
Madglichkeit bieten, ihre Leistungsfahigkeit zu prifen und objektiv darzustellen. Denn die tatséchliche analyti-
sche Leistung eines Labors kann am besten im Vergleich mit anderen Laboratorien Gberprift werden. Daftr
erhalten die teilnehmenden Labore zur gleichen Zeit identische Proben, die sie nach einheitlichen Vorgaben
und wie im jeweiligen Labor Ublich analysieren. Anhand der anschlieBenden Ringversuchsauswertung lassen
sich Aussagen Uber die Messgenauigkeit bzw. -qualitat der Labore machen. Die Teilnahme am Ringversuch
dient dem Labor als QualitatssicherungsmaBnahme und den nachfragenden Stellen als vertrauensbildende
MaBnahme.

Das Ziel des KTBL/VDLUFA Ringversuchs Biogas ist im Wesentlichen, die Ubergreifende Qualitétssicherung
bei der Bestimmung der Gasausbeute und des Restmethanpotentials mittels diskontinuierlicher Laborversu-
che (Batchtests). Dazu werden mdgliche Einflussfaktoren und Ursachen der Abweichungen in den Messer-
gebnissen analysiert, um so die Messgenauigkeit der Biogaslabore zu erhéhen. Dadurch wird eine bessere
Vergleichbarkeit der Ergebnisse von Garversuchen erreicht. Mit der Reduzierung der Analysefehler und der
damit einhergehenden Verbesserung der Datenqualitat steigt auch die Qualitat der Datenbasis fiir die KTBL-
Richtwerte fir die Gasausbeute (KTBL 2015 und KTBL 2013) und die Akzeptanz der Richtwerte in der Praxis.

Der KTBL/VDLUFA Ringversuch Biogas diente seit Beginn auch zur Prifung der VDLUFA-Verbandsmethode
(VDLUFA 2011), was anfénglich die Plausibilitatsprifung der eingereichten Labordaten ermdglichte (Ringver-
suchsart M). Seit 2015 verfolgt der Ringversuch ausschlieBlich den Ansatz der Qualitatsverbesserung der
Labore (Ringversuchsart Q), wozu auch das Qualitétssiegel des Ringversuchs (Zertifikat) Uber die erfolgreiche
Teilnahme geeignet ist. Beim Ringversuch Q ist jedoch keine Prifung der Eingangsdaten auf Plausibilitéat
durch die Ringversuch-Organisation mdglich, was im Verlauf der Wiederholvariations- und Vergleichsvariati-
onskoeffizienten erkennbar ist (siehe Abbildung 4 und Abbildung 5 in Kapitel Il 1.1).

1.1.3  Entwicklung/Historie des Ringversuch Biogas

Die Ringversuche fiir Gasertrage aus Biogassubstraten wurden vom KTBL und der VDLUFA erstmals zwi-
schen 2006 und 2008 im Rahmen eines vom Bundesministerium fiir Ernahrung und Landwirtschaft Gber die
FNR geforderten Projektes durchgefiihrt. Mit Hilfe dieser Ringversuche konnten Unterschiede bei Versuchs-
ergebnissen von Garversuchen, die auf Basis der VDI-Richtlinie 4630 aus dem Jahr 2006 durchgeflihrt wur-
den, erstmals systematisch identifiziert und Abweichungen reduziert werden (naRoBi 2010). Zeitgleich wurde
die KTBL-Arbeitsgruppe ,Ringversuch Biogas“ gegriindet, die seit Anbeginn die Ringversuche fachlich beglei-
tet und die Fehlerdiskussion praxisnah unterstitzt.

Im Jahr 2011 beschlossen das KTBL und der VDLUFA den Ringversuch Biogas in Eigenregie — ohne Mittel
aus einer Projektférderung - weiter zu organisieren, was bei den im Biogasbereich etablierten Laboren auf
positive Resonanz stiel3. So entschloss man sich, den Ringversuch regelmaBig alle 18 Monate durchzufiihren.



Jedoch bereits zwei Jahre spéater war der Bedarf bei den (akkreditierten) Biogaslaboren nach einer kontinuier-
lichen qualitatssichernden MaBnahme deutlich gestiegen, sodass der Ringversuch Biogas, der in der Branche
ein groBes Ansehen genieBt, seit 2014 jahrlich angeboten wird.

Vor dem Hintergrund der zunehmenden Relevanz der Bestimmung des Restmethanpotentials fir die Effizienz-
bewertung von bestehenden Biogasanlagen, wurde beschlossen, die Restgasbestimmung von Garresten in
das Analysespektrum des Ringversuchs aufzunehmen. Vor dem Hintergrund der Qualitatssicherung war dies
eine richtige Entscheidung, da sich bei den ersten Auswertungen herausstellte, dass zahlreiche Biogaslabore
bei der Bestimmung des Restmethans, &hnlich wie zu Beginn des Ringversuchs bei den Biogasertragsmes-
sungen, ein erhebliches Optimierungspotential besitzen.

Seitdem kann der Analyseumfang des Ringversuchs von den jeweiligen teilnehmenden Laboren individuell
bestimmt werden. Die Teilnehmer wahlen aus den Analysebereichen Gartest (Bestimmung der Biogas- und
Methanausbeute inkl. des Methananteils), Rohnahrstoffe (wie z.B. Rohprotein, Rohfaser, Rohfett) und/oder
Bestimmung des Restmethanpotentials (bei 20 °C und 37 °C) aus.

Die Anzahl der teilnehmenden Labore liegt jahrlich zwischen 20 bis 30 Laboren, die aus dem In- und Ausland
stammen und mit unterschiedlichen Versuchsaufbauten teilnehmen. Betrachtet man die Analysebereiche der
letzten drei Jahre, liegt ein deutlicher Schwerpunkt bei der Bestimmung der Gasausbeute (& 24 Labore pro
Durchgang) und des Restgaspotentials (& 17 Labore pro Durchgang) (Weinrich und Paterson 2017).

1.1.4  Methodenvorschriften zur Durchfihrung

Um eine einheitliche Vorgehensweise und gute Basis flr den Vergleich der Versuchsergebnisse aus dem
Ringversuch Biogas zu erhalten, wurde festgelegt, die Einhaltung der VDI-Richtlinie 4630 (VDI 2016) oder der
VDLUFA Methodenvorschrift (VDLUFA 2011) fur das Vorgehen bei der Versuchsdurchfihrung vorzuschrei-
ben.

Die VDI-Richtlinie 4630 wurde erstellt, um der zunehmenden Bedeutung von trockensubstanzreichen Subs-
traten wie nachwachsende Rohstoffe als Substrat fir Biogasanlagen Rechnung zu tragen. Ziel war eine an
diese Substrate angepasste Methode zur Bestimmung des Methanertrages (Oechsner und Paterson 2013),
die aussagekraftigere Ergebnisse liefert als die urspriingliche, fir TM-arme Substrate ausgelegte, DIN 38414.

Die Erkenntnisse aus den ersten KTBL/VDLUFA Ringversuchen der Jahre 2006 bis 2011 fUhrte dazu, dass
die gleichnamige KTBL-Arbeitsgruppe eine Methodenvorschrift zur Biogasertragsmessung entwickelte, die
durch den VDLUFA als Verbandsmethode ,Bestimmung der Biogas- und Methanausbeute in Gartests"” liber-
nommen wurde (VDLUFA 2011). Die Verbandsmethode dient der einfacheren Umsetzung der VDI-Richtlinie
4630 (VDI 2016) und tragt somit zur Vermeidung von Fehlerquellen bei den Géarversuchen bei.

Die Verbandmethode beinhaltet folgende Schwerpunkte:

= Die Probe wird unter standardisierten Bedingungen mit einem Inokulum (Impfmaterial) in einem ,Klein-
fermenter” unter kontrollierten Temperaturbedingungen im mesophilen Bereich (37x 2 °C) anaerob um-
gesetzt. Als Ergebnis wird der spezifische Biogas- bzw. Methanertrag auf ein Kilogramm zugefihrter
organischer Trockenmasse bestimmt. Als Testapparatur werden temperierte Kleinfermenter eingesetzt.

= Als Inokulum wird biologisch aktives Material aus einer Biogasanlage (besser Mischung mehrerer An-
lagen), einem Versuchsfermenter oder/und Faulturm verwendet. Es kann gegebenenfalls auch kultiviert
werden. Der oTM-Gehalt sollte zwischen 1-3 Gewichts-% und bei mind. 50 % des TM-Gehaltes liegen,
der Essigsaureaquivalent < 500 mg/l betragen. Das Inokulum soll zudem ein geringes Gasbildungspo-
tential besitzen. Die Eigenmethanproduktion sollte unter 20 % der Methanproduktion des Testsubstrates
liegen, um die Messgenauigkeit zu verbessern und um zu starke Synergieeffekte des Inokulums zu
vermeiden. Falls dies beim Ursprungsmaterial nicht der Fall ist, kann es temperiert ausgefault werden.
Abweichungen von den Inokula sind zuléssig, wenn nachweislich vergleichbare Ergebnisse erzielt wer-
den.

» Die einzuwiegende Probenmenge wird auf < 10 mm PartikelgréBe zerkleinert. Kérner wie Getreide oder
Olsaaten werden gequetscht oder geschrotet. Von jeder Probe und dem Inokulum werden die Trocken-
masse (Trocknung bei 105 °C bis zur Gewichtskonstanz) und die organische Trockenmasse (Veraschen
bei 550 °C bis zur Gewichtskonstanz) bestimmt. Vom Inokulum wird der pH-Wert bestimmt. Die 0TM



der einzuwiegenden Probe darf maximal 50 % der oTM des zugesetzten Inokulums betragen, die Ein-
waage ist auf mindestens 1 % genau vorzunehmen. Die Trockenmasse der Mischung aus Inokulum und
Probe im Fermenter darf 10 % der Gesamtmasse nicht tberschreiten. Das Mischungsverhaltnis von
Inokulum und Testsubstrat sollte 0TM-bezogen Uber 2:1 liegen, um eine ausreichende Pufferkapazitat
und optimale Nahrstoffversorgung der Bakterien zu gewéhrleisten. Dieses Mischungsverhaltnis soll si-
cherstellen, dass das Inokulum besonders in der gefdhrdeten Anfangsphase des Batch-Tests nicht
Uberlastet wird und durch eine libermafige Saurebildung eine Prozesshemmung auftritt, die das Ergeb-
nis des Tests verfélschen wirde.

= Es soll ein Referenzmaterial mitvergoren werden. Hierzu ist mikrokristalline Zellulose einzusetzen,
eventuell zusatzlich ein hausinternes Standardsubstrat. Der Sollwert des Biogasertrags der mikrokris-
tallinen Cellulose betragt im Mittel 745 NI’/kg oTM und sollte mindestens zu 90 % und max. zu 110 %
erreicht werden.

» Jede der Proben, auch das Inokulum, wird in mindestens 3 Wiederholungen angesetzt. Das gebildete
Gasvolumen wird mdglichst haufig bestimmt, ebenso der Methananteil im Biogas. Die gemessenen
Gasmengen werden flr jedes Messintervall auf Normliter (trockenes Gas bei 273,15 K und 1013,25
hPa) bezogen.

» Die Dauer der Gartest betragt mindestens 25 Tage. Die Messung kann auch beendet werden, wenn die
gebildete Gasmenge an mindestens 3 aufeinanderfolgenden Tagen unter 0,5 % der seit Versuchsbe-
ginn gebildeten Gasmenge liegt. Die Gasmessapparatur ist so zu gestalten, dass keine Gaskomponente
in einer Sperrflissigkeit geldst wird. Es ist eine Wasserdampfkorrektur bei der gebildeten Biogasmenge
vorzunehmen.

Die Bestimmung des Restmethanpotentials erfolgt bislang geméan den genannten Methoden zur Gasertrags-
bestimmung. Da fir praxisnahe Versuchsergebnisse jedoch auf besondere MaBgabe zu achten ist, mussten
diese eigens flr diesen Versuchsansatz angepasst werden: So erfolgt z.B. die Bestimmung des Restmethan-
potentials grundsétzliche ohne Zugabe von Impfmaterial zur Probe oder sonstiger Substrate und Hilfsmitteln
und bei der betriebsindividuellen Prozesstemperatur. Die Vorgaben fir einen standardisierten und vergleich-
baren Versuchsansatz werden in der VDI-Richtlinie 4630 (VDI 2016) sowie zukinftig in der Methodenvorschrift
.Bestimmung des Restgaspotentials aus Garresten im Labortest” (VDLUFA 2018) beschrieben. Beide Metho-
den dienen zukiinftig als Grundvoraussetzung zur Teilnahme am Ringversuch.

1.1.5 Methodik

1.1.5.1 Ringversuch Durchfiihrung

Der Analyseumfang des jahrlich stattfinden KTBL/VDLUFA Ringversuchs wird von den teilnehmenden Bio-
gaslaboren jeweils individuell bestimmt. Die Teilnehmer wéhlen aus den folgenden Analysebereichen:

= Bestimmung der Biogas- und Methanausbeute von mindestens 3 Probenmaterialien, inkl. Bestimmung
von Trockenmasse, organischer Trockenmasse, Rohasche, Garséuren,

= Bestimmung der Rohné&hrstoffe: Rohprotein, Rohfaser, Rohfett, Rohstarke, Zucker und anderer Merk-
male der Futterbewertung anhand einer Probe und/oder

= Bestimmung des Restmethanpotentials (bei 20°C und 37°C), inkl. der Bestimmung der C2-C5-Fettsau-
ren.

Die folgende Beschreibung bezieht sich hauptsachlich auf die Analysebereiche Gartest (Bestimmung der Bi-
ogas- und Methanausbeute) sowie des Restmethanpotentials. Der Schwerpunkt der Darstellung liegt auf der
Methanertragsbestimmung.

Als Grundvoraussetzung zur Teilnahme am Ringversuch wird, flr die Analysebereiche Biogas- und Methan-
ausbeute sowie Restmethanpotential, die Einhaltung der VDLUFA-Methodenvorschrift ,,Bestimmung der Bio-
gas- und Methanausbeute in Gértests” (VDLUFA 2011) oder die VDI-Richtlinie ,Vergarung organischer Stoffe;
Substratcharakterisierung, Probenahme, Stoffdatenerhebung, Garversuche” 4630 (VDI 2016) vorausgesetzt.

Flr diesen Analysebereichen Gartest im Ringversuch werden mind. 3 unterschiedliche Proben versandt. Das
versandte Probenmaterial soll wie im Labor Gblich gehandhabt und analysiert werden. Hierflr wird identisches



Probenmaterial an alle Labore, in der fiir den jeweilig eingesetzten Versuchsaufbau bendtigten Menge, ver-
schickt. Das Probenmaterial beinhaltet zum einen mikrokristalline Cellulose als Referenzsubstrat sowie Mais-
silage. Die Ubrigen verschickten Géarsubstrate sollten die Ubliche Palette der Substratvariation in der Praxis
abdecken. Weitere Substrate der Durchlaufe waren u.a. Weizenkorn, Grassilage, Durchwachsende Silphie,
Haferkleie, Futtermittel und Biertreber. Die Rohnahrstoffe werden Ublicherweise in Maissilage-Proben be-
stimmt. Die Analyse des Restmethanpotentials erfolgt anhand von Garrestproben einer landwirtschaftlichen
Biogasanlage.

Bei der Versendung frischer Silage ist auch ein Einfluss der Probenlagerung und Probenhomogenisierung auf
das Endergebnis moglich (Oechsner und Paterson 2013). Die Proben werden daher in aller Regel per Eilpaket
im gekihlten Zustand in isolierten Boxen versendet.

Alle Proben, auch das Inokulum, missen mit mindestens 3 Wiederholungen vom Labor analysiert werden.
Der Analysezeitraum fir die Labore bis zur Abgabe der Analyseergebnisse an die Organisatoren betragt etwa
4 Monate. Die Ergebnisse und Messwerte werden in ringversuchseigenen Datenblatter ggf. mit den entspre-
chenden Verlaufskurven der Biogas- und Methanbildung eingereicht. Da der Ringversuch die Qualitatssiche-
rung der Biogaslabore zum Ziel hat, erfolgt keine Plausibilitdtsprifung bei den eingereichten Labordaten durch
die Organisation (Ringversuchsart Q).

Beispielhaft findet sich die Einladung an die Labore mit den Details zu den KTBL/VDLUFA-Ringversuchen des
Jahres 2017 im Anhang dieses Berichtes (Anhang 1). Den teilnehmenden Laboren wird zudem ein Excel-
basiertes Ergebnisblatt Gbermittelt, mit dem die Analysewerte berichtet wurden.

Die Durchfiihrung und Auswertung des Ringversuchs erfolgt anonym, woflr jedes teilnehmende Labor eine
individuelle Laborkennung erhalt. Dieser Anonymitat der Daten wurde auch im SubEval-Projekt Rechnung
getragen. Zum Abschluss des Ringversuchs erhalten die Labore einen umfangreichen, schriftlichen Bericht
zur Auswertung (s. nachfolgendes Kapitel Il 1.1.5.2).

Die Organisatoren richten in der Regel nach Abschluss der Auswertung ein Abschlusstreffen aus, an dem die
Laborvertreter gemeinsam mit der KTBL-Arbeitsgruppe die Resultate der Auswertung besprechen und mégli-
che Fehlerquellen oder aufgetretene Probleme diskutieren kénnen. Hieraus ergeben sich zum Teil interes-
sante Anhaltspunkte fir die Verbesserung der Laborarbeit.

Das Abschlusstreffen besteht, bei entsprechendem Zuspruch der Laborvertreter, aus zwei Teilen: Wéhrend
des ersten Sitzungsteils findet sich die Arbeitsgruppe zusammen, um die Auswertung und weitere Belange zu
besprechen. Wéhrend der Projektlautzeit waren die SubEval-Projektpartner als Gaste dazu eingeladen. Im
zweiten Teil der Sitzung sind weitere Vertreter der am Ringversuch teilnehmenden Labore anwesend, um
gemeinsam mit der Arbeitsgruppe, der ebenfalls Ringversuch-Teilnehmer angehdren, die Auswertung des
Ringversuchs zu besprechen und mdégliche Fehlerquellen zu diskutieren.

1.1.5.2 Ringversuch Auswertung

Der Auswertungsbericht zum jeweiligen Jahrgang des KTBL/VDLUFA Ringversuchs Biogas umfasst alle Ana-
lysenbereiche und die dazugehdrigen Parameter sowie alle relevanten Anmerkungen, Methodenbeschreibung
und Einzelergebnisse. Die Ergebnisdarstellung fir die Laborbeurteilung erfolgt im Wesentlichen anhand der
systematischen Abweichungen der Laborergebnisse (z-Wert-Darstellung).

Die Auswertung erfolgt nach DIN 5725 ,Genauigkeit (Richtigkeit und Prazision) von Messverfahren und Mes-
sergebnisse” (DIN 1997, DIN 2002), um die Leistungsfahigkeit der Analysemethode zu beschreiben, sowie
DIN 38402-45 ,Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung - Teil 45: Ringversuche
zur Eignungsprifung von Laboratorien” (DIN 2014).

Die Auswertung des Ringversuchs mittels DIN 5725 dient dazu, die Méglichkeiten der Methode und insbeson-
dere die Vergleichbarkeit der Ergebnisse Uber die Labore hinweg zu beschrieben. Dabei wird die Streuung
der Ergebnisse unter anderem als Vergleichsstandardabweichung (sR) und Wiederholstandardabweichung
(sr) berechnet. Geman DIN 5725-2 (2002) werden dabei Einzelwerte als AusreiBBer bestimmt, die nicht zu den
Ubrigen Werten dieses Labors passen. Ferner werden alle Werte eines Labors markiert, wenn der Labormit-
telwert dieses Labors statistisch signifikant vom Mittelwert aller Labore abweicht oder die laborinterne Streu-
ung erhoht ist. Bei allen drei Typen von Ausrei3ern wird unterschieden, ob diese AusreiBBer signifikant auf dem
1 %-Niveau liegen (dann werden diese Messergebnisse aus der Auswertung herausgenommen) oder ob die



Signifikanz nur auf dem 5 %-Niveau gegeben ist (dann werden diese Werte markiert und in der weiteren Be-
rechnung berlcksichtigt). AusreiBer werden auch per Hand, ohne statistische Berechnungen, aus der Aus-
wertung herausgenommen, wenn begrindete Zweifel an den Daten vorliegen. Diese Entscheidungen werden
durch die Ringversuch-Organisatoren dokumentiert.

Als Ergebnis der Auswertung nach DIN 5725 erhalt man die folgenden Kenndaten der Methode:
» Variationskoeffizient der Wiederholbarkeit (CVr) — relative Genauigkeit der Werte innerhalb des Labors
»  Wiederholstandardabweichung (sr) — Streuung der Einzelwerte innerhalb eines Labors
» Variationskoeffizient der Vergleichbarkeit (CVR) — relative Genauigkeit zwischen den Laboren
» Vergleichsstandardabweichung (sR) — Streuung der Mittelwerte zwischen den beteiligten Laboren.

Die folgende Abbildung 1 aus dem Auswertungsbericht fiir den Durchgang 2016 (VDLUFA und KTBL 2017)
zeigt die Ergebnisdarstellung fir die Streuung der eingereichten Analysewerte zur vergleichenden Laborbeur-
teilung, beispielhaft am Parameter Methanertrag fir die Probe mikrokristalline Cellulose.
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Abbildung 1: Beispielhafte Ergebnisdarstellung fir die Streuung der eingereichten Analysewerte zur vergleichenden La-
borbeurteilung am Beispiel des Methanertrag fiir die Probe mikrokristalline Cellulose (VDLUFA und KTBL 2016)

Die durchgezogene waagerechte Linie kennzeichnet den Mittelwert der Analysen aus diesem Ringversuch.
Die gestrichelte schwarze Linie- falls vorhanden - markiert den "wahren Wert". Die griinen gestrichelten Linien
markieren die mit der Vergleichsstandardabweichung der Methode nach Norm berechneten Toleranz-Gren-
zen.

Daruber hinaus wird in der Auswertung DIN 38402-45 (2014) angewandt, um eine Laborbeurteilung zu ermdg-
lichen. Dazu wird eine bestehende Methodenbeschreibung - siehe Absatz zu DIN 5725 — vorausgesetzt. Dabei
werden z-Werte (Standardnormalverteilung) berechnet und dargestellt. Die Toleranzgrenzen sind mit
m +/- 2 Vergleichsstandardabweichung (sR) bzw. x a +/- 2 sR bestimmt, wenn ein "wahrer Wert" den Proben
zugeordnet wurde, wobei m der Mittelwert der Analysen aus dem Ringversuch und x a der Sollwert der Proben
ist. Als Ergebnis der Laborbeurteilung erhélt man je Labor und je Probe einen z-Wert. Die z-Werte, die im
Bereich von £ 2 sR liegen, werden als Werte ,ohne signifikante Abweichungen® definiert. Auf diese Weise
kénnen systematische Abweichungen bei den Laboren leicht festgestellt werden (siehe Abbildung 2).
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Abbildung 2: Ubersicht der z-Werte (Standardnormalverteilung) fiir die Ringversuch-Proben im Analysebereiche Gartest
und Restmethanpotential am Beispiel des Methanertrags (VDLUFA und KTBL 2016). Die senkrechten, gestrichelten Linien
markieren einen z-Wert von 2,0 bzw. -2,0. Die waagerechten, gestrichelten Linien sind Hilfslinien zur waagerechten Ori-
entierung. Senkrecht finden sich die Labore, waagerecht jeweils die Proben. Rote Balken markieren Labore, deren Labor-
mittelwert flir diese Probe einen z-Wert kleiner -2 oder gréBer 2 aufweist.

Mit dieser Darstellung kénnen fir die Parameter Biogasertrag, Methanertrag und Methangehalt systematisch
fur jedes einzelne Labor dessen Ergebnisse dargestellt werden. So zeigt ein waagerechter Balken nach links
von der Mittelwertwertlinie eine geringere Gasfindung an; ein Balken nach rechts entsprechend eine hdhere
Gasfindung im Vergleich zum Mittelwert aller Labore. Ein roter Balken markiert das Uberschreiben der dop-
pelten Vergleichsstandardabweichung. Die Darstellung der Standardnormalverteilung fiir die Ringversuche
der Jahrgange 2015-2017 kann den Anhangen 2, 3 und 4 enthommen werden.

1.1.6  Qualitdtsmerkmal des Ringversuchs

Seit 2015 verfolgt der Ringversuch ausschlieBlich den Ansatz der Qualitatsverbesserung der Labore (Ring-
versuchsart Q), was durch das ausgestellte Qualitatssiegel des Ringversuchs (Zertifikat) liber die erfolgreiche
Teilnahme unterstrichen wird. Wegen des Ansatzes zur Qualitatsverbesserung erfolgt keine Priifung der Ein-
gangsdaten auf Plausibilitat durch die Ringversuch-Organisation.

Die teilnehmenden Labore erhalten nach Abschluss des Ringversuchs ein Qualitatssiegel Uber ihre ,erfolgrei-
che” Teilnahme. Dieses Zertifikat bezieht sich derzeit nur auf die die korrekte Ermittlung der Gasertrage (Ana-
lysebereich Gartest) und lasst die Parameter Restgaspotential und Rohnahrstoffe unberiihrt. Das Qualitats-
siegel wird einem Labor individuell ausgestellt, wenn

= alle Hauptproben analysiert wurden,
» die Standardnormalverteilung (z-Wert) bei 2 von 3 Proben bei maximal +/- 2 liegt und
= der Soll-Gasertrag der Cellulose gem. VDLUFA-Methode (Wiederfindung von 745 NI’/kg oTM +/- 10 %)
bestimmt worden ist.
1.1.7  Projektbegleitende Arbeitsgruppe

Die KTBL-Arbeitsgruppe ,Ringversuch Biogasertrage“ unterstitzt seit Anbeginn die Ringversuche bei der
Durchflihrung, der fachlichen Diskussion sowie bei der praxisnahen Ursachenforschung. Die Arbeitsgruppe



besteht aus acht Expertinnen und Experten aus Wissenschaft und Praxis (siehe Kapitel 3 ,Zusammenarbeit
mit anderen Stellen” des Endberichts).

Die KTBL-Arbeitsgruppe Ringversuch Biogasertrage wurde im Projektverlauf grundlegend (ber das Projekt
und ihre fachliche Rolle hinsichtlich der projektspezifischen Arbeitsinhalte informiert: Wahrend der traditionel-
len Abschlusstreffen im Frihjahr, mit denen der jeweilige Durchgang Ringversuch Biogasertrage beendet wird,
hat die KTBL-Arbeitsgruppe eine ausfihrliche Projektvorstellung durch DBFZ und KTBL erhalten. Im Rahmen
dieses Verbundvorhabens fungiert das KTBL-Gremium als projektbegleitende Arbeitsgruppe.

1.2 Anpassung des Ringversuchs an das Verbundvorhaben

1.2.1 Probenmaterial

Der KTBL/VDLUFA-Ringversuch Biogas wurde in enger Abstimmung mit der gleichnamigen KTBL-Arbeits-
gruppe wahrend der Projektlaufzeit an projektrelevante Fragestellungen angepasst. Hierflr wurden im Analy-
seumfang 1 des Ringversuchs (Gértest) fir das SubEval-Projekt Proben ausgewéhlt, die das Wertespektrum
fur die Modellierung durch das DBFZ verbessern. Die folgende Tabelle zeigt die im Ringversuch der betrach-
teten Jahre eingesetzten Probenmaterialien und kennzeichnet die zusétzlichen ,SubEval-Proben*.

Insbesondere die Nutzung einer synthetischen (klinstlich hergestellten) Probe ist zu nennen. Die Zusammen-
setzung der Probe orientierte sich an ENGLER (2015) und wurde fir den Ringversuch eigens zusammenge-
stellt. Die Probe wurde im Probenumfang aufgenommen, da die Verwendung gut vergarbarer Substanzen fiir
Ergebnisse nahe am Optimum sorgen bzw. wegen ihrer definierten Stéchiometrie das Biogaspotential bekannt
ist. Mit diesen Werten lieBe sich die Streuung zwischen den Laborergebnissen aus dem Ringversuch gut
erkennen und auch fur die kinetische Modellierung nutzen. Leider musste diese Probe zu Beginn des Ring-
versuchs flr die Analyse zurlickgezogen werden, da es aufgrund eines fehlenden Puffers zu starkem Auf-
schdumen der Probe im Versuchsansatz kam und diese fir den Versuch somit nicht brauchbar war.

Tabelle 1: Eingesetztes Probenmaterial fiir den Analysebereich Gértest in den Ringversuchsdurchgéangen 2015-2017

Probenmaterial
Jahr
Probe 4
Probe 1 Probe 2 Probe 3 (SubEval-Proben)
2015 Maissilage, frisch Kleie Mikrokristalline Cellulose --
(Referenzprobe)
2016 Maissilage, frisch Haferschélkleie Mikrokristalline Cellulose Triglyceridhaltiges
(Referenzprobe) Futter*
2017 Maissilage, frisch Durchwachsende Mikrokristalline Cellulose Kinstliche Probe**
Silphie (Silage), frisch (Referenzprobe)

* Diese Probe stammte vom zeitgleich stattfindenden Internationalen Ringversuch der Universitat Lausanne. Es war geplant, die Aus-
wertungen vergleichend nebeneinander zu stellen, um den Einfluss der Methodenunterschiede zu beschreiben. Aus organisatori-
schen Griinden hat kein vertiefter Austausch stattfinden kénnen.

** Die kiunstlich hergestellte Probe musste im Durchgang 2017 wegen eines fehlenden Puffers in der Mischung zuriickgezogen werden
und kam in diesem Ringversuch nicht zur Anwendung

Dariber hinaus wurden dem DBFZ Analysedaten einiger Labore von der Untersuchung der Inhaltsstoffe (nach
Weender/-van Soest-Methode) aus dem Analysebereich 2 ,Rohnahrstoffe” des KTBL/VDLUFA-Ringversuch
Biogas flr die Modellierung bereitgestellt. Dies diente der Verbesserung des Wertespektrums fiir die betrach-
teten Proben.

1.2.2  Datenerhebung bei den Teilnehmern des Ringversuchs

Zur Datenerhebung bei den einzelnen Laboratorien diente ein Excel-basiertes Datenblatt zur Erfassung der
Analysewerte und ein Fragebogen zur Beschreibung der Aufbauten und Durchfiihrungen der Versuche. Dar-
Uber hinaus wurden die verfugbaren Verlaufe der Biogas- oder Methanproduktion bei den Laboren abgefragt.

Far die Auswertung erhielt jedes Labor eine fir alle betrachteten Durchgénge giiltige SubEval-Labornummer
(in Form von LO1, LO2 usw.), die in den einzelnen Jahren von der Ringversuchsnummerierung abweicht, da
diese zur besseren Anonymisierung jahrlich neu festgelegt wird. Wurden durch ein Labor unterschiedliche
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Ansatze, z. B. mehrere Versuchsaufbauten oder unterschiedliche Probenaufbereitung, gefahren, erfolgte eine
Differenzierung durch Einflihrung einer LXX,5-Nummer (z. B. L38 und L38,5), um deutlich zu machen, dass
es sich um ein und dasselbe Labor handelt. Im Ringversuch wurde dies durch die Vergabe von 100er-Nummer
geldst (z. B. 12 und 112). Die Nummerierung in Kapitel Il 1.2 (rickwirkende Auswertung Celluloseergebnisse
2013-2016) ist demnach nicht identisch mit den im Folgenden verwendeten SubEval-Labornummern (s. Ta-
belle 5).

1.2.2.1 Datenblatt Ringversuch

Zur Erhebung der einzelnen Analysedaten fir die im Analyseumfang enthaltenen Parameter, hat jedes Labors
eine MS-Excel basierte Datei zur Datenaufnahme erhalten. Die folgende Tabelle zeigt eine Ubersicht tiber die
im Datenblatt zum Ringversuch Biogas abgefragten Informationen.

Tabelle 2: Ubersicht iiber die im Datenblatt zum Ringversuch Biogas abgefragten Informationen (Analysebereich Gartest)

Parameter Einheit Probe 1 bis x Blindwert/Inokulum
Trockenmasse % in der Probe
Organische Trockenmasse % in der Probe
g % inder TM
% in der Prob
Rohasche ° !n errrobe
% in der TM
bei Beginn
pH-Wert des Inokulums ( ginn)
(am Ende) . . . .
- Fir = 3 Wiederholungen Fir = 3 Wiederholungen
Einwaage g
Menge Inokulum ml
Versuchsaduer d
Abbruch-Kriterium --
Biogas-Ertrag NI’/kg oTM
CHa-Ertrag NI’kg oTM
CH4-Gehalt %

Dariber hinaus wurden einige allgemeine Angaben zur verwendete Versuchsmethode aufgenommen. Da
diese Angaben jedoch nicht dafiir ausreichten, die Versuchsanordnungen im gewiinschten Ausmaf in Bezug
zu den Analysewerte zu setzen, wurde ein umfangreicher Fragebogen entwickelt, um die relevanten Angaben
systematisch zu erheben.

1.2.2.2 Fragebogen SubEval

Erganzend zum Excel-basierten Ergebnisblatt zur Dokumentation der Analysewerte erhielten die Labore in
den Durchgangen 2015-2017 zudem einen mehrseitigen Fragebogen. Dieser wurde in Abstimmung mit dem
Projektkoordinator und dem Vorsitzenden der KTBL-Arbeitsgruppe Ringversuch Biogas erarbeitet, um die
laborspezifischen Versuchsbedingungen sowie die konkrete Versuchsdurchfiihrung und um Metadaten zu den
Laborergebnissen im Rahmen des Ringversuchs zu erheben. Tabelle 3 gibt eine Ubersicht lber die
abgefragten Informationen. Der Fragebogen wurde im Projektverlauf mehrfach angepasst. Die letztgiltige
Version findet sich im Anhang des Abschlussberichtes (Kapitel V; Anhang 5). Weitere Ausfihrungen zum
Fragebogen und dessen Auswertung finden sich unter 1.3 im Kapitel Ill.

Tabelle 3: Ubersicht (ber die im Fragebogen zum Ringversuch Biogas abgefragten Informationen (Analysebereich
Gartest)

Bereich Fragen Bemerkung
Dauer -

Lagerung Proben Temperatur Raumtemperatur, Kihlschrank, Gefrierschrank
Art des Auftauens Bei gefrorener Lagerung, z.B. im Kuhlschrank
Trocknun -

Probenaufbereitung . 9
Zerkleinerung -




Inoculum

Herkunft
Eigenschaften

Kontrolliert angezogen, Garrest, Klaranlage
TM, oTM etc.

Konditionierung

Aushungern, Temperatur

Versuchsaufbau

Apparatur
Volumina
Temperatu
Druck
Durchmischung

Volumenbestimmung

Gerat
Haufigkeit Messung
Haufigkeit Kalibrierung

Gerat
Haufigkeit Messung

Methanmessung Haufigkeit Kalibrierung | -
gemessene Gase COz und/oder CH4
Nullwertkorrektur Haufigkeit, fur Biogas, fur Methan
Wasserdampf Wasserdampffalle bzw. Korrekturformeln
Kopfraumkorrektur Ja/Nein, Verfahren
Korrekturen oTS-Korrektur Alkohole, RoutineméBige Durchfiihrung im normalen Betrieb

organische S&uren
Gas-Normierung
Mitflihrung Standards

Normierung auf Standardbedingungen
Ja/Nein

Die Datenabfrage richtete sich jeweils an die deutschsprachigen Labore unter den Einrichtungen, die in den
Jahren 2015 bis 2017 am KTBL-Ringversuch Biogas teilnahmen und eine Bestimmung von Biogas- und
Methanausbeute vornahmen (Labore kénnen den Analyseumfang aus den Bereichen Gartest, Rohnahrstoffe
und Restgaspotential individuell wahlen). Tabelle 4 zeigt die Rucklaufquoten in den drei abgefragten
Durchgangen. Wahrend im Jahr der ersten Befragung ca. 90 % der Labore den Fragebogen beantwortet hat,
waren dies in den Folgejahren nur noch zwischen 50 und 60 %. Zum Teil lag dies sicherlich an der
wiederholten Durchflihrung, so dass Labore mit gleichbleibenden Versuchsanstellungen nur einmalig
geantwortet haben. Bei Fragenstellungen, die zwischen den einzelnen Durchgangen angepasst worden
waren, liegen daher teilweise weniger Antworten vor.

Tabelle 4: Ubersicht tiber Riicklauf der Frageb&gen von den Laboren (fiir den Analysebereich ,Gértest*)

Ringversuch Ringversuch Angeschriebene Eingereichte

Durchgang Teilnehmerzahl Labore* Fragebdégen
2015/16 24 23 21
2016/17 19 17 10
2017/18 22 20 13

* Es wurden ausschliBelich Deutschsprachige Labore aus dem Ringversuch im Projekt berlicksichtigt.

Die Auswertung des Fragebogens — in Kombination mit den konkreten Versuchsergebnissen — ermdéglicht die
Bewertung der Leistungsfahigkeit der Labore sowie die ldentifikation von Verbesserungspotentialen der
individuellen Methoden. Fir eine detaillierte Auswertung der Ringversuche hinsichtlich Reproduzierbarkeit und
Aussagekraft der Batchversuche wurden die Angaben aus den Fragebdgen systematisch mit den Daten der
Ringversuchsdurchgénge 2015 bis 2017 in Verbindung gesetzt, um Korrelationen zwischen einzelnen Details
im Versuchsaufbau und dem Versuchsergebnis identifizieren zu kénnen. Tabelle 5 gibt eine Ubersicht (iber
die Haufigkeit der Teilnahme der einzelnen Labore und die Beantwortung der Fragebdgen. Werden Labore
mit zwei Versuchsaufbauten oder unterschiedlichen Ansatzen (Labore mit einer ,LXX,5*-Kennung in Tabelle
5) als zwei eigensténdige Labore betrachtet, flossen die Ergebnisse von insgesamt 36 Laboren in die
Auswertungen ein. Sechs Labore haben keinen Fragebogen ausgefiillt, so dass fir 17 % der Labore keine
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ausreichenden Informationen vorlagen, um deren Ergebnisse bei den detaillierteren Auswertungen
einbeziehen zu kdnnen.

Tabelle 5: Ubersicht lber die Haufigkeit der Teilnahmen der Labore und der Riicklauf der Fragebdgen in den
Ringversuchsdurchgangen 2015-2017 sowie von den Laboren verwendete Versuchsmethode. x: Teilnahme ohne
Beantwortung des Fragebogens; xx: Teilnahme und Beantwortung des Fragebogens

Labory | ingrersueh | Bngvrsuch | Bngversuch | Aatl | veruonsautoay
LO1 XX X X 3 Gassammelsack
L02 XX XX XX 3 Gassammelrohr
LO3 X XX XX 3 Eudiometer

LO4 X 1 kein Fragebogen
LO5 XX XX XX 3 Gassammelsack
LO7 XX 1 Gassammelsack
LO9 XX X 2 Eudiometer

L10 XX XX X 3 Gassammelrohr
L11 XX 1 Glasspritze (HBT)
L12 XX X 2 Eudiometer
L12,5" XX X 2 AMPTS

L13 X 1 kein Fragebogen
L14 XX XX XX 3 Glasspritze (HBT)
L16 XX 3 Gassammelsack
L16,5? XX X 3 Druckgasmessgerat
L17 XX 1 Gassammelsack
L18 XX XX 2 Gassammelsack
L21 XX XX XX 3 Druckgasmessgerat
L22 XX X XX 3 Glasspritze (HBT)
L22,5% XX 1 Glasspritze (HBT)
L23 X X 2 kein Fragebogen
L25 XX XX 2 Gassammelsack
L26 X 1 kein Fragebogen
L27 X 1 kein Fragebogen
L28 X XX 2 Glasspritze (HBT)
L31 XX 1 Gassammelrohr
L32 XX X 2 Eudiometer

L33 XX 1 Gassammelsack
L34 XX XX 2 Eudiometer

L38 XX 1 AMPTS

L38,5% XX 1 AMPTS

L39 XX 1 Eudiometer

L51 XX 1 Eudiometer

L54 XX 1 AMPTS

L55 XX 1 AMPTS

L57 X 1 kein Fragebogen

) Zweite Labormethode; z.T. parallele Durchfiihrung in einem Durchgang.
2 Methodenwechsel von Durchgang 2015 zu 2016.
3.4 Zusétzlich Analyse von getrockneter Maissilage in LXX,5-Variante, aber ansonsten identische Methodik mit L22 bzw. L38.
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1.2.2.3 Erfassung der Verlaufe der Biogas- oder Methanproduktion

Im Rahmen der KTBL-Datenerhebung wurden bei den Ringversuch-Laboren Verlaufe der Biogas- oder
Methanproduktion fir die analysierten Substrate Maissilage und Cellulose eingeholt sowie Inhaltsstoff-
Analysen (nach Weender/van Soest) aus dem Analysebereich 2 des Ringversuchs von der VDLUFA zur
Verfugung gestellt und an das DBFZ Ubermittelt. Mit Hilfe dieser Daten konnten die Abbaukinetiken fir die
Substrate praziser dargestellt und im Modell implementiert werden.

Eine beispielhafte Darstellung der Abbaukinetiken, basierend auf dem Datenbestand von 8 Laboren des
Ringversuchs 2016, die ihre Biogasproduktionskurven zur Verfligung gestellt haben, zeigt Abbildung 3 vom
DBFZ am Beispiel Maissilage.

Weitergehende Auswertungen, auch aus den beiden anderen betrachteten Durchgéngen, finden sich im
Berichtsteil des DBFZ.
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Abbildung 3: Abbaukinetik verschiedener Labore des Ringversuchs 2016 am Beispiel Maissilage
(Datenbasis: KTBL/VDLUFA-Ringversuch | Darstellung: DBFZ)

2.  Arbeitspaket 7: Veroffentlichung der Projektergebnisse und Methoden

Der Leitfaden zur ,Substrat- und Effizienzbewertung an Biogasanlagen® mit den wesentlichen und praxisnahen
Projektergebnissen wurde federfiihrend vom DBFZ erstellt. Die Hauptaufgabe des KTBL fiir dieses Arbeitspa-
ket war es, u.a. bei der Konzeption der Publikation zu unterstitzen, Kapitelinhalte zu erstellen und Ergebnisse
zum Thema Batchversuche und Informationen zum Ringversuch Biogas bereit zu stellen. Darlber hinaus
wurde die Unterstitzung bzw. inhaltliche Zuarbeit der projektbegleitenden KTBL-Arbeitsgruppe ,Ringversuch
Biogasertrage” vom KTBL koordiniert.

Weitere Informationen zum Arbeitspaket ist dem Hauptteil des Projekt-Abschlussberichtes bzw. dem beige-
fOgten Leitfaden zur ,Substrat- und Effizienzbewertung an Biogasanlagen® zu entnehmen.
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lll. Wesentliche Ergebnisse des Teilvorhabens

1.  Arbeitspaket 2

Die Hauptaufgabe des KTBL im Vorhaben ,Bewertung von Substraten hinsichtlich des Gasertrags — vom La-
bor zur groBtechnischen Anlage (SubEval) war die Auswertung der bisherigen Durchginge des
KTBL/VDLUFA-Ringversuchs Biogas. Auf Basis der oben beschriebenen Auswertungen sollten die Reprodu-
zierbarkeit und Aussagekraft von Batchversuchen geprift und Verbesserungspotentiale fiir individuelle Me-
thoden abgeleitet werden. Die KTBL-Arbeitsgruppe ,Ringversuch Biogas® (fiir die Auflistung der Mitglieder
siehe Kapitel 3 ,Zusammenarbeit mit anderen Stellen® des Endberichts) wurde intensiv in die Arbeit eingebun-
den, um die Expertise der Mitglieder bei der Durchfihrung von Batchtests und der Bewertung der Ergebnisse
in das Projekt einflieBen zu lassen.

1.1 Bestimmung der StreuungsmaBe seit Beginn der Ringversuche

Die ersten Erkenntnisse aus der Betrachtung der Ringversuchsdaten zeigen, dass sich die Analyseergebnisse
Uber die Jahre der Durchfuhrung bei der Bestimmung der Biogas- bzw. Methanausbeute zum Teil deutlich
verbessern konnten, trotz steigender Anforderungen an die Messungen, jahrlich wechselnder Labore unter
den Teilnehmern und variierender Teilnehmerzahl Gber die Jahre (Weinrich und Paterson 2017). Aufgrund der
Fluktuationen in Teilnehmerzahl und —kreis ist ein Vergleich der Auswertung tUber die Dauer des Ringversuchs
nur eingeschrankt aussagekraftig.

Die Streuung wird anhand des Wiederholvariations- (CVr) und Vergleichsvariationskoeffizienten (CVR) fir
mikrokristalline Cellulose (Referenzstandard) und Maissilageproben dargestellt (siehe Abbildung 4 und Abbil-
dung 5).
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Abbildung 4: Entwicklung des Wiederholvariationskoeffizienten (CVr) beim KTBL/VDLUFA-Ringversuch (Jahrgange 2006
bis 2017) fur die Bestimmung des Methanertrags von mikrokristalliner Cellulose (Referenzstandard) und Maissilage. *An-
derung der Zielsetzung des Ringversuchs (nun Ringversuchstyp Q) von der Prifung der Umsetzung der VDLUFA-Methode
(mit Plausibilitatskontrolle der eingehenden Labordaten) hin zur Qualitatsbeurteilung der Labore (ohne Plausibilitatskon-
trolle der eingehenden Labordaten), wodurch sich Anderungen der Wiederholvariationskoeffizienten erklaren lassen.
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Abbildung 5: Entwicklung des Vergleichsvariationskoeffizienten (CVg) beim KTBL/VDLUFA-Ringversuch (Jahrgange 2006
bis 2017) flir die Bestimmung des Biogas- und Methanertrags von mikrokristalliner Cellulose (Referenzstandard) und Mais-
silage. *Anderung der Zielsetzung des Ringversuchs (nun Ringversuchstyp Q) von der Priifung der Umsetzung der
VDLUFA-Methode (mit Plausibilitatskontrolle der eingehenden Labordaten) hin zur Qualitatsbeurteilung der Labore (ohne
Plausibilitdtskontrolle der eingehenden Labordaten). Dies erklart den ab diesem Zeitpunkt wieder leicht ansteigenden Ko-
effizienten.

Auffallig ist, dass beim ersten Durchlauf im Jahr 2006 die Ergebnisse flir Cellulose eine relativ breite Streuung
aufwiesen, obwohl es sich hierbei um ein standardisiertes und sehr homogenes Testsubstrat handelte. So lag
der Vergleichs-Variationskoeffizient des Methanertrages zwischen den Laboren bei 19,5 %. Es wurde beim
Vergleich des Versuchsaufbaus und der Ergebnisse deutlich, dass die Abweichungen nicht auf die Art und
GroBe der jeweiligen Versuchseinrichtungen zurlickzufuhren waren. Vielmehr spielte die Vorgehensweise bei
der Datenerfassung, die Genauigkeit von Methanmessgeraten, die RegelmaBigkeit von Kalibrierungen sowie
die korrekte rechnerische Auswertung unter Berlicksichtigung der BezugsgréBen fir Normbedingungen oder
der Wasserdampfkorrektur bei Abweichungen eine deutlich starkere Rolle (Oechsner und Paterson 2013).
Inzwischen liegen die CVR-Werte fir den Methanertrag der Cellulose bei rund 8 %. Der Wiederholvariations-
koeffizient (CVr), der die Genauigkeit der Werte innerhalb eines Labors beschreibt, konnte in den Jahren der
Ringversuchsdurchgénge fiir den Methanertrag auf unter 3 % reduziert werden.

Bei der Betrachtung der Ergebnisse der Methanertragsbestimmung von Maissilage zeigt sich ein etwas anders
Bild. Der Wiederholvariationskoeffizient (CVr) der Labore konnte von anfénglich Gber 6 % auf nun rund 4 %
verbessert werden. Auch hier begannen die Ringversuche mit hohen CVR-Werten (von tber 12 %) und Uber
die Jahre des Ringversuchs konnte die Streuung bei diesem Probenmaterial auf rund 8 % reduziert werden.
Zwischenzeitlich stiegen sie zum Teil jedoch wieder geringflgig an. Bei einem derartigen Substrat spielen
mogliche natdrliche Qualitédtsunterschiede zwischen den Anbaujahren, der Einfluss der Zerkleinerungstechnik
und der Einfluss der Silierung eine Rolle. Beim Ringversuch wurde keine Korrektur um die fliichtigen Fetts&u-
ren eingerechnet. Dies kann ebenfalls zu gewissen Verfélschungen der Ergebnisse fuhren. Dartber hinaus
wurde im Jahr 2015 die Zielsetzung des Ringversuchs hin zur Qualitatsbeurteilung der Labore geéndert. Somit
entfiel die bis dahin durchgefihrte Plausibilitdétskontrolle der eingehenden Labordaten (vgl. Kapitel 11 1.1.2).
Dies erklart zumindest zum Teil Verschlechterungen in der Wiederholbarkeit in den letzten Jahren des Ver-
gleichs.

Auch die Homogenitat der Probe hat einen Einfluss auf den Vergleich der Ringversuch-Auswertungen der
vergangenen Jahre. So wird die Maissilage unzerkleinert an die Labore verschickt und diese fir den Ringver-
such nach im jeweiligen Labor Gblichen Verfahren vorbereitet. Aus diesem Grund sind grundsétzlich héhere
als auch schwankende CVR-Werte fir die Maissilage im Vergleich zur Cellulose plausibel.
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1.2 Identifizierung auffalliger Labore (Jahrgéange 2013 — 2016)

Um mdgliche, Uber die Jahre, systematischen Abweichungen einzelner Labore zu identifizieren, wurden die
Ergebnisse aller teilnehmenden Labore des KTBL/VDLUFA-Ringversuchs Biogas der Jahrgédnge 2013 bis
2016 fir das Substrat Cellulose, fir das ein stéchiometrischer Sollwert vorliegt, anonym aufgetragen (vollstén-
diger Bericht siehe Anhang 6). Dafir wurde flr jedes Labor eine Uber die Jahre einheitliche Laborkennung
vergeben (angelehnt an die Nummerierung der Ringversuche), um eine Zeitreihe erstellen zu kénnen.

Auf der Suche nach Auffélligkeiten wurde, analog zur Ringversuchsauswertung, der z-Wert (Standardnormal-
verteilung) verwendet, ohne Elimination der AusreiBer gem. der Vorgaben im Ringversuch. Die z-Werte wur-
den wie im Ringversuch nach DIN 38402-45 mit einer Toleranzgrenzen wurden mit m £ 2 -Vergleichsstan-
dardabweichung bzw. x_a +/- 2 - Vergleichsstandardabweichung berechnet (siehe auch Kapitel Il 1.1.5.2), die
bei Cellulose z. B. fir den Biogasertrag 30 NI’kg oTM entspricht. Auf diese Weise konnten fir die Parameter
Biogasertrag, Methanertrag und Methangehalt systematische Abweichungen fur jedes einzelne Labor tUber die
Jahre festgestellt werden.

Am Beispiel Biogasertrag (siehe Abbildung 6) zeigt — wie im Abschnitt zum Ringversuch beschrieben - ein
roter Balken das Uberschreiten der doppelten Abweichung vom Mittelwert und somit einen Ausreier beim
Gasertrag der Cellulose (keine Wiederfindung des Cellulose-Sollwertes geman VDLUFA-Methode 4.1.1 ,Be-
stimmung der Biogas- und Methanausbeute in Gartests” (Wiederfindung von 745 NI/kg oTM +/- 10 %)).

Auf diese Weise konnten systematische Abweichungen bei 5 Laboren (Labor-Ringversuch-Nr. 9, 10, 12, 27
und 32) festgestellt werden; die sich auch bei weiteren Substratproben des Ringversuchs tendenziell wieder-
fanden. Wie in der Abbildung 6 ersichtlich, handelt es sich in der Regel um negative AusreiBBer, was vorlaufig
auf einen Gasverlust oder eine CO2-Bindung im Versuchsaufbau bzw. systematische Ablese- oder Rechen-
fehler u. &. schlieBen I&sst.

O 0D ] O T e Ll R ek

[X]
—
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2016

Abbildung 6: Ubersicht der z-Werte in Bezug auf den Sollwert am Beispiel der (ibermittelten Biogasertragsergebnisse fiir
Cellulose in den Jahrgéngen 2013 — 2016. Die Laborkennung entstammt den Ringversuchen; die 100er-Nummern sind
Labore, die mit einem zweiten Verfahren am Ringversuch beteiligt waren. Die senkrechten, gestrichelten Linien markieren
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einen z-Wert von 2,0 bzw. -2,0. Die waagerechten, gestrichelten Linien sind Hilfslinien zur waagerechten Orientierung.
Senkrecht finden sich die Labore, waagerecht jeweils die Jahrgénge. Die vier Balken fir die vier Jahrgange liegen auf
einer Ebene nebeneinander. Rote Balken markieren Labore, deren Labormittelwert flir dieses Jahr einen z-Wert kleiner -
2 oder gréBer 2 in Bezug auf den Sollwert aufweist. Balken nach links bedeuten die Ermittlung von Minderertragen im
Vergleich zum Mittelwert aller Labore des betreffenden Durchgangs, Balken nach rechts die Ermittlung von Mehrertréagen.

Die funf auffalligen Labore wurden im Anschluss mit einer kurzen Beschreibung der Auffalligkeiten informiert
und erhielten den ausflhrlichen Bericht fur ihre interne Fehleranalyse mit der Bitte, gemeinsam die Ursachen
for die Abweichungen zu erdrtern, um auf dieser Basis Hinweise fiir den Einsatz von Batch-Versuchen im
Labor erarbeiten zu kdnnen. Allerdings erhielt das KTBL trotz mehrmaliger Nachfragen nur von einem Labor
eine ausflhrliche schriftliche Antwort sowie von zwei Laboren rudimentére Riickmeldungen zur Fehleranalyse,
erganzt um mandliche Anmerkungen im Rahmen eines der Ringversuch-Abschlusstreffen.

Die Zusammenstellung méglicher Fehlerursachen bei der Biogasertragsbestimmung im Labor und deren Be-
hebung werden ausfihrlich im Projekt-Leitfaden charakterisiert und beschrieben (Arbeitspaket 7).

Tabelle 6: Ubersicht auffalliger Labore aus der Betrachtung der Ergebisse des KTBL/VDLUFA-Ringversuch Biogas in den
Jahrgéangen 2013 - 2016 und die Zusammenfassung der Ursachenforschung

Riickmeldung der Labore
(Fehleranalyse)

Labor- | Versuchs-
Nr.» methode

9 Eudiometer Biogasertrag = Deutliche negative Ausschlage = Keine inhaltliche
(sogar 2 Werte unterhalb des Rickmeldung
Cellulose-Sollwerts)

= Im Jahr 2016 eine negative
Wertetendenz (geringe
Biogasmenge) bei allen Proben

Methanertrag * Inden Jahren 2013 - 2015 mit
geringen, Uberwiegend negativen
Ausschlagen erstmal nicht aufféllig

= Jedoch dann mit einem positiven
Soll-Wert-Ausreif3er in 2016 bei
Cellulose und beim Futtermittel mit
einem deutlichen negativen
Ausschlag

Methangehalt = |n allen Jahren ein deutlicher,

positiver Ausschlag, der in den

beiden letzten Jahren sogar den

Soll-Wert Uberschreitet

10 Faulflasche Biogasertrag = Tendenziell negative Ausschlage;in | = Keine inhaltliche

mit Gas- den Jahren 2014 und 2016 sogar Rickmeldung

sammelrohr mit Ausrei3ern unterhalb des
Cellulose-Sollwerts

» Im Jahr 2016 sind die negativen
AusreiBBer bei Haferkleie und
Cellulose markant.

Methanertrag = In den Jahren 2014-2016 haben die
Werte eine negative Tendenz; mit
einem AusreiBBer in 2014 und einer
deutlichen negativen Abweichung
vom Labormittelwert in 2016

»= Im Jahr 2016 ist die negative
Tendenz bei Haferkleie markant.

Methangehalt = Im Jahr 2016 haben alle Werte eine

positive Tendenz.

Parameter Auffélligkeit aus Auswertung
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Labor-

Versuchs-

Riickmeldung der Labore

NrD methode Parameter Auffalligkeit aus Auswertung (Fehleranalyse)
12 Eudiometer Biogasertrag = Deutliche negative Ausschlage (3 Mégliche Ursachen:
Werte unterhalb des Cellulose- = Aktivitat des Inokulums
Sollwerts) = Undichte Verbindungen
= Im Jahr 2016 gab es bei Maissilage (Schliff)
und Futtermittel ebenfalls negative = Mogliche CO2-Verluste
AusreiBer. durch die Sperrflissigkeit
Methanertrag = Uberwiegend negative Ausschlage im Versuchsaufbau
* Im Jahr 2013 und 2015 AusreiBBer (obwohl die gangigen
des Cellulose-Sollwerts Anweisungen
= Im Jahr 2016 gab es bei Maissilage eingehalten werden)
und Futtermittel negative AusreiBBer.
Methangehalt = Im Jahr 2013 ein positiver
AusreiBBer
= Im Jahr 2016 gibt es eine negative
Tendenz der Werte.
27 Eudiometer Biogasertrag = ReiBen der Untergrenze des = Als KorrekturmaBnahme
Cellulose-Zielkorridors in 2013 und wurde fir die Gasbe-
2014 (letzte Teilnahme am stimmung ein
Ringversuch) arbeitstéglicher
»= In 2014 weisen die Werte fir Kontrollstandard fur CH4
Maissilage ein gro3e Spanne auf. und CO2 und ein
= Alle Gbermittelten Gasausbeuten Cellulose-
weisen eine deutliche, negative Kontrollstandard zur
Wertetendenz auf. Uberprifung des
Methanertrag * IndenJahren 2013 und 2014 Gesamtverfahrens
negative Ausschlage bzw. ein eingeflihrt.
AusreiB3er in 2014 = AuBerdem wurde die
= |m Jahr 2014 weisen alle Apparatur optimiert und
Ubermittelten Werte eine deutliche, verschiedene Materialien
negative Wertetendenz auf. far die Verbindungs-
= Bei der Maissilage ist der Wert schlauche getestet.
nahe der unteren Grenze. = Die Ursachenanalyse ist
Methangehalt = Hier wechselt die positive noch nicht abgeschlos-
Wertetendenzen von 2013 sen.
(AusreiBBer!) zu einer negativen im
Folgejahr.
* Im Jahr 2014 weisen alle CH4-
Gehalte eine negative Tendenz auf
(Werte sind immer an der unteren
Grenze im Vergleich).
32 Eudiometer Biogasertrag = Negative AusreiBer (keine = Testen anderer

Wiederfindung des Cellulose-
Sollwertes)

In 2015 unterschreiten Ergebnisse
den Cellulose-Sollwert deutlich, die
Werte fur Kleie (positiv; oberhalb
Mittelwert) sind gut, und die
Maisprobe (positiv; oberhalb
Mittelwert) hat eine groB3e
Spannweite.

Methanertrag

Werte in 2013 und 2014 (deutlich)
negativ (2014 knapp vor den
ReiBen des z-Wertes).

In 2015 wechseln die Ubermittelten
Werte in den ,griinen® (positiven)
Bereich.

In 2015 haben die Werte alle eine
positive Tendenz. Bei der
Maissilage ist die Spanne
verhaltnismaBig und bei der
Cellulose sehr grof3.

Methangehalt

Positive AusreiBBer der z-Werte
Beim Ringversuch 2015 sind alle
Werte oberhalb der Ringversuchs-
Mittelwerts (Ausrei3er bei der
Cellulose).

Materialien fur
Dichtungen, Schlauche,
etc.

= Fehlerin der Versuchs-
durchfiihrung (z.B. durch
Ablesefehler durch z.T.
téglich wechselndes
Personal)

= Mdogliche CO2-Verluste
durch die Sperrflissigkeit
im Versuchsaufbau
(obwohl die gangigen
Anweisungen
eingehalten werden)

= Die Zugabe von Wasser
in den Garbehalter fuhrt
ggof. zu Rucklésung von
COz im zugegebenen
Wasser; nun Versuche
mit der Zugabe von CO2-
gesattigtem Wasser.

1 Labor-Kennung der Identifizierung auffalliger Labore (Jahrgange 2013 — 2016)

17




1.3 Auswertung der Ringversuch-Ergebnisse nach Fragestellungen aus Fragebogen

Fir die Auswertungen des KTBL wurden die Ergebnistabellen des VDLUFA fir die einzelnen Durchgénge
geman den Erfordernissen fir die SubEval-Auswertung umstrukturiert. Jeder Durchgang wurde zunéchst als
Einzeltabelle in der Auswertungsdatei angelegt, um evtl. nétige Korrekturen im Nachhinein besser einpflegen
zu kénnen. AnschlieBend wurden die Ergebnisse der drei Jahre (Einzelwerte der Parallelanséatze) in einer
Tabelle zusammengefiihrt. SchlieBlich wurden fir Maissilage und Cellulose, auf die sich die Auswertung
hauptsachlich bezieht, die Jahresmittelwerte fur Biogas- bzw. Methanertrag sowie fir den Methangehalt
gebildet (Anhang 7). Diese stellen den Ausgangspunkt fir alle weiteren Auswertungen dar.

Cellulose stellt als homogenes, einfach abbaubares Substrat mit einem stéchiometrisch bekannten Gasertrag
bzw. Methangehalt eine gutes Referenz dar, um die Leistungsfahigkeit einzelner Methoden oder Labore im
Vergleich zu anderen darzustellen oder die Abbaukinetik zu modellieren. Bei Maissilage, die auch schwieriger
abbaubare Bestandteile enthalt und weniger homogen ist, handelt es sich um ein Naturprodukt mit jéhrlich
wechselnden Eigenschaften: Zugleich ist sie aber ein gangiges Biogassubstrat, das von den Laboren in der
Regel routinemaBig untersucht wird. Hier spielen zuséatzliche Einflussfaktoren wie Lagerung und
Vorbehandlung in das Ergebnis hinein. Daher konzentrierte sich die weitere Auswertung auf diese beiden
Substrate.

Alle weiterern im Zeitraum 2015-2017 aufgenommenen Substrate wurden jeweils nur einmalig analysiert und
flossen deshalb an dieser Stelle des Projekts nicht in die Auswertung ein. Fir die Arbeiten des DBFZ konnten
jedoch z. B. die Verlaufskurven verwendet werden.

1.3.1 Identifikation von Auffalligkeiten auf Basis der Jahresmittelwerte der Durchgéange 2015-
2017

In einem ersten Schritt wurde der Einfluss des Versuchsaufbaus auf die Ergebnisse geprift. Dazu wurden die
Jahresmittelwerte der drei Durchgange nach Versuchsaufbau gruppiert und gemeinsam mit dem
Dreijahresmittelwert Uber alle Labore und betrachteten Durchgénge dargestellt, jeweils flr Biogasertrag,
Methanertrag und Methangehalt (Abbildung 7 Cellulose und Abbildung 8 Maissilage). Fir AMPTS-
Apparaturen wurde zur Priifung des Soll-Wertes der Cellulose ein theoretischer Biogasertrag errechnet auf
Basis des anlysierten Methanertrags und einem angenommenen Methangehalt von 50,5 %. Die Bildung eines
Dreijahresmittelwertes ist nach Ansicht der Agru auch fir die Maissilage zuléssig, da sich die TM- und oTM-
Gehalte sowie die Gasertrage zwischen den Jahren nur wenig unterschieden.

Im Folgenden werden vornehmlich die tatsachlich gemessenen Parameter bei der Beurteilung der Ergebnisse
herangezogen, also bei den meisten Versuchsaufbauten Biogasertrag und Methangehalt. Der ausgewiesene
Methanertrag ist in diesen Fallen nur eine rechnerische GréBe. Anders ist dies bei AMPTS-Apparaturen, wo
CO:2 vor der Messung aus dem Gas entfernt wird, so dass lediglich der Methanertrag ermittelt wird.

In der Regel werden von den einzelnen Laboren die Sollwerte fir den Cellulose-Gasertrag oder die
Toleranzgrenzen fur die Maissilage (s. Ringversuchsbeschreibung) erreicht bzw. eingehalten (Abbildung 7;
Abbildung 8). Auffallige Abweichungen von den Dreijahresmittelwerten der beiden Substrate oder auch den
Sollwerten fir Cellulose zeigen sich insbesondere bei den Eudiometern (Kategorie 1 in den Abbildungen). Hier
werden haufiger als bei anderen Versuchsaufbauten Biogasertréage ermittelt, die unter dem Dreijahresmittel
bzw. dem Cellulose-Sollwert liegen. Da im Gegenzug aber die Methangehalte héher sind, zeigen sich fir den
aus diesen beiden Messwerten berechneten Methanertrag schlussendlich kaum Auffalligkeiten, weder bei
Cellulose noch bei Maissilage. Dies deckt sich mit den Erkenntnissen aus der oben beschriebenen
rickwirkenden Auswertung der Ringversuchsdurchgédnge 2013-2016, in der 4 der 5 Labore mit
systematischen Abweichungen Eudiometer verwendeten (siehe Kapitel 1.2).

Fiar die anderen Versuchsaufbauten lassen sich keine systematischen Auffalligkeiten ableiten. Lediglich
einzelne Labore weisen z.T. gréBere Abweichungen von den Mittel- bzw. Sollwerten auf oder zeigen bei
mehrmaliger Teilnahme hohe Unterschiede zwischen den Durchgédngen. So zeigen sich besonders
augenfallige AusreiBBer in einem einzelnen der drei Durchgange bei Labor 1: Hier treten 2015 sowohl bei
Cellulose als auch bei Maissilage deutliche Abweichungen v.a. nach unten auf, wahrend in den beiden
darauffolgenden Jahren Werte sehr nahe am Soll- bzw. Mittelwert ermittelt wurden. Dies gilt fir alle Parameter.
Offensichtlich wurde hier auf die Rickmeldung aus dem Durchgang 2015 reagiert und die laborinternen
Routinen verbessert bzw. ggf. ein Fehler in der Apparatur behoben. Auch im Durchgang 2018, der nicht in
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diese Bewertung eingeflossen ist, fiir den die Ergebnisse aber zum Zeitpunkt der Zusammenstellung dieses
Berichts vorlagen, zeigten sich keine Ausreil3er.
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Abbildung 7: Ringversuch-Ergebnisse der Durchgange 2015-2017 fur Cellulose in Abhangigkeit vom Versuchsaufbau.
Punkte geben den Mittelwert der Parallelansatze eines Labors fiir das jeweilige Jahr wieder. Durchgezogene Linien stellen
den Dreijahresmittelwert (MW) Uber alle Labor und Durchgéange fiir den jeweiligen Parameter dar. Fiir Biogasertrag ist
zusatzlich der stdéchiometrisch erreichbare Sollwert mit dem Zielkorridor von +/-10 % ausgewiesen (gestrichelte rote Linien;
745 NI/kg oTM +/- 10%). Auf die eingekreisten Datenpunkte in dieser und der folgenden Abbildung wird im FlieBtext Bezug
genommen.
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Versuchsaufbauten: 1: Eudiometer; 2: Gassammelrohr; 3: Gassammelsack; 4: Glasspritze (HBT); 5: Druckgasmessgerat;
6: AMPTS; k.A.: keine Angabe
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Abbildung 8: Ringversuch-Ergebnisse der Durchgange 2015-2017 fir Maissilage in Abhangigkeit vom Versuchsaufbau.
Punkte geben den Mittelwert der Parallelansatze eines Labors fir das jeweilige Jahr wieder. Durchgezogene Linien stellen
den Dreijahresmittelwert Uber alle Labor und Durchgange fur den jeweiligen Parameter dar. Auf die eingekreisten
Datenpunkte in dieser und der vorhergehenden Abbildung wird im FlieBtext Bezug genommen.

Versuchsaufbauten: 1: Eudiometer; 2: Gassammelrohr; 3: Gassammelsack; 4: Glasspritze (HBT); 5: Druckgasmessgerat;
6: AMPTS; k.A.: keine Angabe
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Das Labor 12,5 (AMPTS; direkte Methanertragsbestimmung) emittelte fir Cellulose stark voneinander
abweichende Methanertrage fir 2015 und 2017 (keine Teilnahme in 2016). Da alle anderen Labore mit diesem
Versuchsaufbau jeweils nur einmalig am Ringversuch teilgenommen haben, stehen keine Erkenntnisse zur
Verfligung, ob eine solch hohe Varianz in den Ergebnissen ggf. generell fir AMPTS gilt.

Bei Labor 16,5 weichen die Ergebnisse bei Cellulose und noch ausgepragter bei Maissilage fir 2017 stark von
denen fir 2016 ab, jedoch mit unterschiedlichem Trend: Flr Maissilage wurden 2017 héhere Werte bestimmt
als fiir 2016, bei Cellulose umgekehrt. Die hohe Varianz zwischen den Jahren kénnte dadurch bedingt sein,
dass dieses Labor 2016 einen neuen Versuchsaufbau eingefiihrt hat (zuvor L16) und zunachst eine
Analyseroutine erarbeitet werden musste. Im Durchgang 2018 (nicht dargestellt) wurden fiir beide Substrate
die Soll- bzw. Toleranzbereiche erreicht. Die ermittelten Gasertrédge lagen durchgangig unterhalb der Mittel-
bzw. Sollwerte.

Deutliche Unterschiede zwischen den Ergebnissen zweier Durchgénge fallen auch bei den Laboren 25 und
28 beim Biogasertrag der Maissilage der Jahre 2015 und 2017 auf (keine Teilnahme in 2016). In beiden Fallen
wurde fir 2017 ein deutlich héherer Wert ermittelt. Diese Tendenz zeigt sich bei den anderen Laboren nicht,
d.h. die beobachteten Abweichungen bei den Laboren 25 und 28 sind nicht durch Unterschiede in den
verwendeten Silagen begriindet. Bei Labor 25 betrégt die Differenz zwischen den beiden Durchgangen wegen
des sehr niedrigen Ergebnisses fir 2015 120 NI/kg oTM, bei Labor 28 65 NI/kg oTM. Fir den Methangehalt
der Maissilage ergaben sich in keinem der beiden Labore gréBere Abweichungen zwischen 2015 und 2017.
Auch fur Cellulose zeigen diese Labore keine Auffélligkeiten. Labor 25 hat auch 2018 am Ringversuch
teilgenommen und einen Biogasertrag der Maissilage in etwa auf dem Niveau von 2016 und damit im Bereich
des mehrjéhrigen Mittels gemessen. Da zwischen den Durchgangen keine Veradnderungen bei der
Analyseroutine (z. B. andere Probenaufbereitung) vorgenommen worden waren, ist fir dieses Labor beim sehr
niedrigen Wert fir die 2015er Maissilage eher von einem einmaligen denn einem systematischen Ausreil3er
auszugehen.

Generelle Abweichungen im Vergleich zu den anderen Laboren sind bei Labor 14 zu beobachten. Hier werden
fir Maissilage im Betrachtungszeitraum durchgéngig héhere Werte ermittelt als im Durchschnitt der Labore
(Abbildung 8). Fir Cellulose gilt dies nur fir den Methangehalt (und in der Folge den errechneten
Methanertrag). Dies deckt sich laut Aussage der Agru-Mitglieder mit den Beobachtungen der Jahre vor 2015.
Das Labor nimmt seit Beginn an den Ringversuchen teil und hat seine Labor- und Berechnungsroutinen sowie
Messapparaturen bereits mehrfach geprift. Es wurde auch Inokulum eines anderen Labors verwendet, ohne
dass sich an der Tendenz der Ergebnisse etwas gedndert hatte. Ein Grund fiir die im Vergleich erhdhten
Ergebnisse konnte nicht festgestellt werden. Hinsichtlich des Cellulose-Sollwerts fir den Biogasertrag liegt
das Labor aber sehr gut. Insofern bestehen keine prinzipiellen Qualitatsprobleme.

Das Labor 38 (und 38,5) wurde aufgrund extrem niedriger Ergebnisse aus den weiteren Auswertungen
herausgenommen. Die Aussagen zu AMPTS waéren ansonsten zu stark von den Einzelergebnissen dieses
Labors beeinflusst worden. Da dieses Labor nur 2015 teilgenommen hat, konnte nicht ermittelt werden, ob es
sich um einen systematischen Fehler handelte oder lediglich um einen Ausreif3er.

Da lediglich fir Eudiometer ein systematischer Einfluss auf die Versuchsergebnisse zu beobachten war,
sollten nun weitere Einflussfaktoren Uberprift werden. Hierzu wurden in Abstimmung mit der Agru Ringversuch
eine Matrix mit Fragestellungen aus dem Fragebogen zusammengestellt (Tabelle 7). In den meisten Fallen
wurde der Versuchsaufbau als zweite Einteilungsstufe berlicksichtigt. Auf diese Weise sollte sichergestellt
werden, dass die Ergebnisse der Eudiometer richtig beurteilt wurden.

21



Tabelle 7: Matrix fiir die kombinierten Auswertung von Ringversuchsergebnissen und Informationen aus den Fragebégen
fur die Durchgénge 2015-2017

Gruppierung nach Anmerkungen
Bezug 1 Bezug 2 Bezug 3
Art des Versuchsaufbaus Labor-Nr. - Relevant insbesondere Cellulose,
da hier kein Einfluss durch Aufbe-
reitung etc.
Art der Volumenmessung Art des Versuchsaufbaus -
Substrat-Lagerung Nur fir Maissilage relevant, da fir

lul ioht noti
Substrat-Aufbereitung Cellulose nicht notig

Kopfraum-Korrektur Nicht bei jedem Verfahren nétig
(z.B. HBT)

Herkunft Inokulum Art des Versuchsaufbaus | Labor-Nr.

Inkubationszeit Inokulum --

Inokulum-Substrate-Verhalt- * ISR bezogen auf oTM
nis (ISR) = laut VDI 4630 nur maximal
20% aus Inokulum erlaubt

Haufigkeit der Gasmessung | Art der Gasmessung --

Art der CH4-Gehaltsmessung | Labor-Nr. Relevant fur Blindwert-Korrektur

Jedoch zeigte sich, dass aufgrund der begrenzten Datenbasis von nur 30 Laboren mit Fragebogen bei einer
mehrstufigen Auswertung der Stichprobenumfang in den sich ergebenden Kategorien zu gering wurde, um
belastbare Aussagen zu treffen. Beispielhaft ist hier die Darstellung des Biogasertrags von Maissilage fir die
Herkunft des Inoculums dargestellt (Abbildung 9), mit anschlieBender Aufschlisselung nach der
Versuchsmethode. Je Kategorie verblieben lediglich ein bis maximal drei Labore. Weitere Grafiken mit
mehrstufigen Auswertungen finden sich im Anhang 8.
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Abbildung 9: Ringversuch-Ergebnisse der Durchgange 2015-2017 fur Maissilage in Abh&ngigkeit von der Herkunft des
verwendeten Inokulums, anschlieBend sortiert nach Versuchsaufbau. Punkte geben den Mittelwert der Parallelansatze
eines Labors fir das jeweilige Jahr wieder. Durchgezogene Linien stellen den Dreijahresmittelwert lber alle Labor und
Durchgénge fiir den jeweiligen Parameter dar.

Herkunft des Inokulums: 1: kontrolliert angezogen bzw. gemischt; 2: Garriickstand einer oder mehrere Biogasanlagen; 4:
Anaerobstufe einer Klaranlage; 5: Mischung Garrest Biogasanlage (GR BGA) und Anaerobstufe Klaranlage (AS KA); k.A.:
keine Angabe

Versuchsaufbauten: 1: Eudiometer; 2: Gassammelrohr; 3: Gassammelsack; 4: Glasspritze (HBT); 5: Druckgasmessgerat;
6: AMPTS; k.A.: keine Angabe

22



Aufgrund der Datenlage wurden in der Folge lediglich eindimensionale Auswertungen durchgefihrt, um einen
Stichprobenumfang in den einzelnen Kategorien zu erreichen, der Hinweise auf tatsachliche Unterschiede
liefern konnte. Um mdgliche Trends grafisch besser sichtbar zu machen, wurde von der Ausweisung der
Jahreswerte (Punktewolken) auf die Darstellung der einzelnen Kategorien als Boxplots gewechselt. Hierfir
wurden von der Agru Ringversuch fur die Verwendung der Dreijahresmittelwerte der einzelnen Labors statt
der drei jahrlichen Labormittelwerte pladiert. D.h. die einzelnen Punkte aus den obigen Grafiken (z. B. graue
Punkte: Mittelwerte der 3 bis 6 Parallelansatze eines Labors fir Maissilage bzw. Cellulose des Durchgangs
2017) gingen nicht direkt in die Boxplotauswertung ein, sondern stattdessen das gewichtete Dreijahresmittel
der einzelnen Labore flr die drei Durchgénge. Da manche Labore nur einmalig teilgenommen und ggf. jeweils
lediglich die vorgeschriebenen drei Parallelansatze durchgefiihrt haben, wahrend andere bei dreimaliger
Durchfiihrung mehr als drei Ansatze untersuchen haben, basieren die Dreijahresmittelwerte der einzelnen
Labore auf einem unterschiedlichen Stichprobenumfang von mindestens drei (einmalige Teilnahme mit drei
Parallelansatzen) bis hin zu 15 Einzelansatzen (dreimalige Teilnahme mit tw. bis zu sechs Parallelen). Labore
mit jahrlicher Teilnahme und insgesamt mehr als den dann mindestens nétigen 9 Einzelwerten (3 Jahre mit je
3 Parallelansatzen) sind aber die Ausnahme; nur auf 5 der 36 ausgewerteten Labore trifft dies zu.

1.3.2  Identifikation von Auffalligkeiten auf Basis von Boxplots

1.3.2.1 Boxplotdarstellung - allgemein

In einem Boxplot werden nicht die einzelnen Datenpunkte, sondern lediglich ausgewdhlte statistische
Eckpunkte ausgewiesen, wie in Abbildung 10 dargestellt. Vorab missen Regeln fir die Definition von
AusreiBern festgelegt werden, die dann zwar grafisch dargestellt, jedoch nicht in die weitere statistische
Auswertung einbezogen werden. Das Boxplot in Form eines Rechtecks (,Box*) umfasst den Bereich zwischen
dem 1. Quartil (d.h. ein Viertel der Werte liegt unter diesem Wert) und dem 3. Quartil (d.h. ein Viertel der Werte
liegt Uber diesem Wert). Die Halfte der Werte, das zweite und das dritte Viertel, liegt also innerhalb der Box
und damit auch der Median (als Linie in der Box dargestellt). Das Minium und das Maximum sind Uber
sogenannte ,Wiskers" ausgewiesen. Neben dem Median ist auch der Mittelwert als Punkt dargestellt.

1. Quartil 3. Quartil Ausreiler

| |

|

1

Minimum Mittelwert Median Maximum

Abbildung 10: Definition des Boxplot unter Beriicksichtigung von AuBenpunkten (AusreiBer) nach Benesch 2013, verandert

1.3.2.2 Datenauswertung anhand von Boxplots

Far die Auswertungen im SubEval-Projekt nach o.g. Boxplot-Prinzip wurden nicht die Werte der einzelnen
Durchgange, sondern die Dreijahresmittelwerte der Labore herangezogen (s. oben). Somit stellt der in den
folgenden Grafiken ausgewiesene Stichprobenumfang n immer auch die Anzahl der Labore dar, die die jewei-
lige Kategorie bilden. Als Grenze fiir AusreiBBer wurde der doppelte Interquartilsabstand (IQR) vom Median
festgesetzt (+/- 2 - IQR; IQR = 3. minus 1. Quartil bzw. 75 minus 25 Perzentil). Da das KTBL nicht iber eine
entsprechende Visualisierungssoftware verfiigt, wurde die Datenbasis dem DBFZ Gbermittelt, dass die Daten
mittels MatLab®© grafisch aufbereitet hat.

Fir den Vergleich der folgenden Boxplotdarstellungen mit den oben dargestellten Punktegrafiken muss immer
bedacht werden, dass die urspriingliche Datenbasis zwar dieselbe ist, in die Boxplots aber die Uber drei Jahre
aggregierten Ergebnisse eines Labors (gewichtete Dreijahresmittel) eingegangen sind, wahrend in Abbildung
7 bis Abbildung 9 die Jahresmittel der drei Durchgénge einzeln dargestellt sind. Daher stellen die Maximal-
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bzw. Minimalwerte der Punktegrafiken in der Regel nicht die Enden der Whisker bzw. die AusreiBer der
Boxplots dar. Dies ware lediglich der Fall, wenn der Extremwert zu einem Labor gehdrt, dass nur einmalig
teilgenommen hat, weil dann das Dreijahresmittel auch dem einjéhrigen Mittel des Teilnahmejahres entspricht.
Die Aggregierung erschwert zwar den direkten Vergleich zwischen den beiden Darstellungsformen, jedoch
konnte so die gewlinschte Kompaktierung der Daten erreicht werden, ohne die sich kaum Trends hétten auf-
zeigen lassen. Extreme Einzelwerte eines einzelnen Jahrgangs werden so zwar teilweise relativiert, anderer-
seits wird die Auswertung dadurch insgesamt robuster und aussagekraftiger. Zudem treten Auffalligkeiten ein-
zelner Labore deutlicher zutage, da es sich bei Ausrei3ern oder weit vom Median abweichenden Maximal-
oder Minimalwerten in den meisten Féllen um Uber zwei oder drei Jahre gemittelte Ergebnisse handelt statt
um einen ggf. durch einen EinzelausreiBer geprégten Mittelwert eines Durchgangs.

Im Folgenden wird in den Grafiken die Kategorie ,keine Angabe“ zwar immer dargestellt (ganz rechts). Fir die
Identifikation von Auffélligkeiten wurde sie jedoch nicht einbezogen, da fiir diese Labore keine Informationen
zur jeweiligen Fragestellung vorlagen. Um mdgliche Trends bzw. Auffélligkeiten einzelner Kategorien zu iden-
tifizieren, wurde der gemittelte Median lber die verbleibenden Kategorien (d. h. mit einer tatséchlichen Ant-
wort) gebildet (= rote Linie in Abbildung 11). Als ,aufféllig“ oder ,abweichend” wurden jene Kategorien identifi-
ziert, deren Median um mindestens 2,5 % vom mittleren Median abwich (Abweichungen vom mittleren Median
= blaue Markierungen in Abbildung 11).

Biogaspotential Maissilage

800
o 5. Herkunft des Inokulums
» 750 —
= | s - -
o —_ |
2 : | |
® 700 1 | -0,7%
Yy - 1 = Mittelwert der Mediane
— _— ¢ 2,7%—— T . u
T 650 2,0% T | alle Gruppen aul’er , keine Angabe
‘g | A1
2 4 Abweichung
% 600 1 jeder Gruppe zum mittleren Median
@©
()]
9 +
@ 550 | 1 Grenzwert
zur Klassifizierung von Einflussfaktoren,
) ) ) ) z.B. Abweichung gréRer 3 %
500 keine kontrolliert Garrest Anaerob-
Angabe angezogen BGA stufe
(n=7) (n=10) (n=7) einer
Kldranlage
(n=6)

Abbildung 11: Beispiel fur die Darstellung der Ringversuch-Ergebnisse 2015-2017 in Form von Boxplots; hier fir den
Biogasertrag der Maissilage in Abhangigkeit vom Merkmal ,Herkunft des Inokulums* (Datenbasis: KTBL | Darstellung:
DBFZz)

1.3.2.3 Ergebnisse

Es wurden insgesamt 19 Boxplotauswertungen durchgefliihrt, von denen hier nur diejenigen mit relevanten
Ergebnissen dargestellt sind (s. Abbildung 12 bis Abbildung 16). Weitere ausgewéhlte Boxplots, die auf der
Matrix in Tabelle 7 basieren, sind in Anhang 9 beigefiigt. Nicht dargestellte Aspekte haben entweder keine
Unterschiede ergeben bzw. konnten einige Fragestellungen nicht sinnvoll ausgewertet werden, da weitere
EinflussgréBen auf das Ergebnis nicht ausgeschlossen werden konnten.

Fir jedes Boxplot wurde eine Tabelle mit den Mittelwerten der einzelnen Kategorien, deren Medianen und
dem mittleren Median aller Kategorien erstellt und zudem die Abweichungen der einzelnen Kategorien vom
Gesamtmedian ausgewiesen; Abweichungen gréBer als +/- 2,5 bzw. 3 % wurden farblich (hellorange bzw.
dunkelorange) markiert (s. Tabelle 8 bis Tabelle 12). Auch diese Ubersichtstabellen finden sich fir alle weite-
ren dargestellten Boxplots in Anhang 9.
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Auch bei der komprimierten Darstellung in Form von Boxplots lassen sich bis auf wenige Ausnahmen keine
deutlichen Effekte aus den Ergebnissen ableiten. Abgesehen von der Versuchsmethode (s. unten) scheint es,
zumindest auf den ersten Blick, keine Ubergeordnete EinflussgréBe zu geben, die sich so stark auf die Gas-
bildung und -zusammensetzung auswirkt, dass die anderen Faktoren Uberlagert werden. Eine weitere Aus-
wertung wuirde versierte statistische Methoden zur multivariaten Korrelationsanalyse erfordern. Entspre-
chende Untersuchungen sind im Rahmen der Projektbearbeitung von SubEval jedoch nicht mehr realisierbar.
Zudem ist bei einem GroBteil der betrachteten Parameter die Anzahl der Labore (n) oft zu klein, um mehrdi-
mensionale Effekte herausarbeiten zu kdnnen. Auch ist die Grundgesamtheit der nutzbaren Daten fiir detail-
liertere statistische Auswertungen zu gering; nicht zuletzt aufgrund der relativ gro3en Anzahl an Laboren, die
keine Informationen Uber den Fragebogen zur Verfligung gestellt haben.

Der bereits aus den Punktegrafiken (Abbildung 7 und Abbildung 8) erkennbare Einfluss der Versuchsme-
thodik zeigt sich in der Boxplotdarstellung noch deutlicher (Abbildung 12). Auch hier weisen Eudiometer in
der Regel geringere Biogasertrédge bei zugleich erhdhten Methangehalten auf. Besonders zeigt sich dies bei
Cellulose, wo ein um 7,1 % geringerer Biogasertrag (Median) als im Mittel (= mittlerer Median) aller Verfahren
ermittelt wurde, bei einem Methangehalt, der um 2,4 % Uber dem mittleren Median liegt (Tabelle 8). So ergibt
schlussendlich ein Methanertrag, der im Bereich des Sollwertes liegt. Eine mdgliche Erklarung ist, auch nach
Ansicht der begleitenden Arbeitsgruppe, ein CO2-Verlust Gber die Sperrflissigkeit oder aber auch ein Gasver-
lust Gber Verbindungen mit Schliff.

So hat ein Agru-Mitglied Versuche zu CO2-Verlusten Uber die Sperrflissigkeit durchgefiihrt, die zeigen, dass
sich nach 15 Tagen COz2-Verluste nachweisen lassen, die zu einer Methanerhdhung von rund 10 % fihren
kénnen. Hierbei wurden auch unterschiedliche Zusammensetzungen der Sperrflissigkeit auf ihre Verluste ge-
prift — die in der VDI genannte Zusammensetzung lieferte dabei nicht die besten Ergebnisse (ARBEITSGRUPPE
RINGVERSUCH (2019)). Auch ein laborinterner Vergleich der Ergebnisse aus HBT- und Eudiometerversuchs-
ansatzen eines anderen Arbeitsgruppenmitglieds zeigte, dass der Eudiometerversuch i.d.R. nur 88 % des
Cellulose-Sollwerts erreicht (ARBEITSGRUPPE RINGVERSUCH (2019)).

Ein Labor aus der Agru berichtet davon, dass bei Batch-Versuchen in Versuchsanlagen mit Eudiometern in
den ersten Stunden nach dem Versuchsstart eine gewisse Entmischung des Gases im Eudiometer beobachtet
werden kann, méglicherweise bedingt durch das Spllen des Kopfraums mit Stickstoff. Das betrifft vor allem
die ersten ein bis zwei Messungen bzw. die Nullproben, bis es durch eine gesteigerte Gasbildung zu einer
guten Durchmischung des Biogases und des Stickstoffs gekommen ist. Folgende Beobachtung wurde regel-
maBig gemacht: Die erste Gasmessung inklusive Gasanalyse findet bei Fermentern mit Substrat meistens ca.
6 bis 8 Stunden nach dem Ansatz statt. Lasst man das Gas langsam durch die Gasanalysegerate (CHs, CO2)
strdmen, so stellen sich nach der ersten Portion (ca. 2 der gebildeten Gasmenge) meist Gehalte von etwa
15 % ein. Lasst man dann die zweite Portion Gas ab, sinkt der Gehalt in der Regel auf unter 10 %. Das Labor
erklart sich diese Beobachtung Uber die anfangs noch sehr geringe Gasbildung im Verhaltnis zum groB3en
eingeleiteten Volumen an Stickstoff. Durch die Gasbildung wird Sperrflissigkeit verdrangt, das Eudiometer
fullt sich mit Gas wahrscheinlich zu Beginn eher mit Stickstoff, da dieser in der Gas-Mischung im Kopfraum
Uberwiegt. Im weiteren Verlauf reichert sich das Gas im Kopfraum und Eudiometer mit CH4 und CO2 an, wei-
tere Sperrflissigkeit wird verdréangt. Wahrscheinlich reicht die Diffusion zunachst nicht fir eine vollstandige
Mischung des Gases aus. Auch dieser Effekt kdnnte zu den systematischen Abweichungen bei Eudiometern
im Vergleich zu anderen Versuchsaufbauten beitragen (ARBEITSGRUPPE RINGVERSUCH (2019)).

Far AMPTS, bei dem nur der Methanertrag ermittelt wird, zeigen sich deutlich abweichende Methanertrage im
Vergleich zu den anderen Verfahren. Jedoch ist dieser Effekt fiir Cellulose und Maissilage gegenlaufig: Wah-
rend fir Maissilage ein deutlich geringerer Ertrag (Median 6,9 % geringer als mittlerer Median aller Methoden)
ermittelt wird, liegt dieser fur Cellulose hdéher (Median 3,4 % héher als mittlerer Median aller Verfahren) als bei
den anderen Verfahren (Tabelle 8). Einen Erkldrungsansatz konnte auch die Agru nicht liefern. Aufgrund der
geringen Anzahl der auswertbaren AMPTS-Labore (n=3) kann zudem allein auf Basis der vorliegenden Daten
noch nicht von einer systematischen Abweichung ausgegangen werden.
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Abbildung 12: Ringversuch-Ergebnisse der Durchgénge 2015-2017 flr Cellulose (links) und Maissilage (rechts) in Abhan-
gigkeit vom Versuchsaufbau (Datenbasis: KTBL | Darstellung: DBFZ).

keine Angabe: Labore ohne eingereichten Fragebogen (n=6).
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Tabelle 8: Ubersicht Abweichungen der Mediane der Einzelkategorien vom Mittelwert der Mediane aller Kategorien (ohne
k.A.) fir das Merkmal ,Versuchsaufbau®, mittlerer Median Uber alle Kategorien (ohne k.A.) sowie Abweichungen der
Einzelmediane vom mittleren Median (hellorange: Abweichung gréBer +/- 2,5 %; dunkelorange: Abweichung gréBer +/-
3 %).

\W Eudio- Gassammel- |Gassammel- |Glasspritze | Druckgas- AMPTS keine
Substrat meter rohr sack (HBT) messgerat Angabe
CELLULOSE
Biogaspotential Cellulose [NI/kg oTM]
Median 663 713 742 750 701 *) 726
Mittel 687 713 736 745 701 *) 757
Mittel Median 714 *) n.b.
Abweichung [%] -7 -0,2 4,0 5,1 -1,9 *) n.b.
Anzahl Labore 7 3 8 4 2 *) 5
Methanpotential Cellulose [NI/kg o TM]
Median 373 354 368 373 356 380 375
Mittel 372 359 363 379 356 381 362
Mittel Median 367 n.b.
Abweichung [%] 1,6 -3,6 0,3 1,5 -3,1 3,4
Anzahl Labore 7 3 8 4 2 3 6
Methangehalt Cellulose [%]
Median 52,5 50,6 49,5 51,5 52,1 *) 50,9
Mittel 54,4 50,4 49,3 50,9 52,1 *) 47,9
Mittel Median 51,2 *) n.b.
Abweichung [%)] 2,4 -1,3 -3,4 0,6 1,7 *) n.b.
Anzahl Labore 7 3 8 4 2 *) 6
MAISSILAGE
Biogaspotential Maissilage [NI/kg oTM]
Median 657 682 690 695 669 *) 701
Mittel 649 672 687 685 669 *) 704
Mittel Median 678 *) n.b.
Abweichung [%)] -3,2 0,5 1,7 2,4 -1,4 *) n.b.
Anzahl Labore 7 3 8 5 2 *) 5
Methanpotential Maissilage [NI/kg oTM]
Median 371 376 363 353 369 337 368
Mittel 365 375 366 373 369 338 365
Mittel Median 361 n.b.
Abweichung [%] 2,7 3,9 0,5 2,2 2,0 -6,9 n.b.
Anzahl Labore 7 3 8 5 2 3 6
Methangehalt Maissilage [%]
Median 55,5 55,09 52,9 54,2 54,5 *) 53,36
Mittel 55,6 56,0 53,3 54,5 54,5 *) 52,75
Mittel Median 54,5 *) n.b.
Abweichung [%] 2,0 1,2 -2,8 -0,5 0,2 *) n.b.
Anzahl Labore 7 3 8 5 2 *) 6

*) nicht im Analyseumfang der Methode enthalten, daher auch nicht bei Ermittlung des mittleren Medians einbezogen.
n.b.: Labore ohne Angaben sind bei der Ermittlung des mittleren Medians nicht berlcksichtigt, daher auch Abweichung nicht ausgewiesen.

Abgesehen vom Versuchsaufbau zeichnen sich kaum weitere Tendenzen ab. Ein mdoglicher Einflussfaktor
kénnte die Art der Probenlagerung sein. So scheint die Gasbildung bei Maissilage aus tiefgekihlten Proben
hdher zu sein als aus Proben, die lediglich geklhlt gelagert wurden (Abbildung 13; Tabelle 9). Erklarungsan-
satze kdnnten sein, dass es entweder zu einem Voraufschluss durch die Tiefkihlung kommt oder trotz verrin-
gerter Temperaturen im Kihlschrank bereits ein Abbau leicht flichtiger Bestandteile stattfindet. Allerdings be-
richten Agru-Mitglieder, dass sie in der Vergangenheit bei einer systematischen Prifung keinen Unterschied
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zwischen Kihlung im Kuhlschrank und Tiefkihlung feststellen konnten. AuBerdem kdnnten sich hier zudem
positive Effekte Gberlagern bzw. verstarken, da z. B. beim HBT die Proben i.d.R. gefroren zerkleinert werden.
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Abbildung 13: Ringversuch-Ergebnisse der Durchgédnge 2015-2017 fur Maissilage in Abh&ngigkeit von der Probenlage-
rung zwischen Erhalt der Proben und Ansatz des Batchversuches (Datenbasis: KTBL | Darstellung: DBFZ).
keine Angabe: Labore ohne eingereichten Fragebogen (n=6) bzw. ohne Angabe an dieser Stelle des Fragebogens.

Tabelle 9: Mittelwerte und Mediane fir die einzelnen Kategorien ,Art der Probenlagerung®, mittlerer Median Uber alle
Kategorien (ohne k.A.) sowie Abweichungen der Einzelmediane vom mittleren Median (hellorange: Abweichung gréBer
+/- 2,5 %; dunkelorange: Abweichung gréBer +/- 3 %)

keine Angabe: Labore ohne eingereichten Fragebogen (n=6) bzw. ohne Angabe an dieser Stelle des Fragebogens.

cupmrat 0o | Rumiem | Ko | aeoreer® | aine angabe
MAISSILAGE
Biogaspotential Maissilage [NI/kg oTM]
Median *) 659 700 683
Mittel *) 667 696 676
Mittel Median *) 680 n.b.
Abweichung *) -3,0 3,0 n.b.
Anzahl Labore *) 14 9 7
Methanpotential Maissilage [NI’kg oTM]
Median 356 366 377 366
Mittel 356 362 379 357
Mittel Median 366 n.b.
Abweichung -2,9 -0,1 3,0 n.b.
Anzahl Labore 1 16 9 8
Methangehalt Maissilage [%]
Median *) 54,2 53,9 53,7
Mittel *) 54,7 54,4 53,2
Mittel Median *) 54,1 n.b.
Abweichung *) 0,3 -0,3 n.b.
Anzahl Labore *) 14 9 8

*) n=1: Biogasertrag und Methangehalt sind nicht im Analyseumfang der Methode des Labors enthalten, daher auch nicht bei Ermittlung

des mittleren Medians einbezogen.

n.b.: Labore ohne Angaben wurden bei der Ermittlung des mittleren Medians nicht bertcksichtigt, daher auch Abweichung nicht ausge-

wiesen.
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Kein Einfluss kann abgeleitet werden, wenn die Ergebnisse hinsichtlich der Art des Auftauens bei tiefgekihlten
Proben gruppiert werden (Abbildung 14; Tabelle 10). Fir das Auftauen bei Raumtemperatur standen auB3er-
dem lediglich Ergebnisse aus 3 Laboren zur Verfigung.
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Abbildung 14: Ringversuch-Ergebnisse der Durchgénge 2015-2017 fir Maissilage in Abh&ngigkeit von der Art des Auftau-
ens bei Tiefkihllagerung der Probe (Datenbasis: KTBL | Darstellung: DBFZ)
keine Angabe: Labore ohne eingereichten Fragebogen (n=6) bzw. ohne Angabe an dieser Stelle des Fragebogens.

Tabelle 10: Mittelwerte und Mediane fir die einzelnen Kategorien ,Art des Auftauens bei Tiefkiihllagerung der Probe®,
mittlerer Median Uber alle Kategorien (ohne k.A.) sowie Abweichungen der Einzelmediane vom mittleren Median
(hellorange: Abweichung gréBer +/- 2,5 %; dunkelorange: Abweichung gréBer +/- 3 %).
keine Angabe: Labore ohne eingereichten Fragebogen (n=6) bzw. ohne Angabe an dieser Stelle des Fragebogens.

MAISSILAGE
Biogaspotential Maissilage [l je kg 0TS]
Median 694 675 677
Mittel 693 673 674
Mittel Median 685 n.b.
Abweichung 1,4 -1,4 n.b.
Anzahl Labore 7 3 20
Methanpotential Maissilage [l je kg oTS]
Median 376 414 362
Mittel 377 385 359
Mittel Median 395 n.b.
Abweichung -4.8 4.8 n.b.
Anzahl Labore 7 3 24
Methangehalt Maissilage [%]
Median 55,1 57,7 53,8
Mittel 54,4 57,0 53,8
Mittel Median 56,4 n.b.
Abweichung 2,3 2,3 n.b.
Anzahl Labore 7 3 21

*) n=1: Biogasertrag und Methangehalt sind nicht im Analyseumfang der Methode des Labors enthalten, daher auch nicht bei Ermittlung
des mittleren Medians einbezogen.

n.b.: Labore ohne Angaben wurden bei der Ermittlung des mittleren Medians nicht beriicksichtigt, daher auch Abweichung nicht ausge-
wiesen.

Hingegen weisen die Ergebnisse darauf hin, dass zumindest fur Maissilage ein positiver Effekt durch ein In-
okulum aus Gérresten von Biogasanlagen erzielt wird (Abbildung 15; Tabelle 11). Da sich dieser Effekt far
Cellulose nicht zeigt, liegt die Vermutung nahe, dass die Garrestbiologie bereits fir den Abbau von Maissilage
adaptiert ist und daher fir dieses Substrat héhere Ertrage erzielt werden kénnen als mit anderen Inokula oder
auch anderen Substraten.
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Abbildung 15: Ringversuch-Ergebnisse der Durchgénge 2015-2017 flr Cellulose (links) und Maissilage (rechts) in Abhan-
gigkeit von der Herkunft des Inokulums. (Datenbasis: KTBL | Darstellung: DBFZ).
keine Angabe: Labore ohne eingereichten Fragebogen (n=6) bzw. ohne Angabe an dieser Stelle des Fragebogens.
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Tabelle 11: Mittelwerte und Mediane flr die einzelnen Kategorien ,Herkunft des Inokulums®, mittlerer Median Uber alle
Kategorien (ohne k.A.) sowie Abweichungen der Einzelmediane vom mittleren Median (hellorange: Abweichung gréBer
+/- 2,5 %; dunkelorange: Abweichung gréBer +/- 3 %).

keine Angabe: Labore ohne eingereichten Fragebogen (n=6) bzw. ohne Angabe an dieser Stelle des Fragebogens.

CELLULOSE

Biogaspotential Cellulose [NI/kg oTM]
Median 713 745 736 688
Mittel 720 729 720 728
Mittel Median 731 n.b.
Abweichung -2,5 1,9 0,6 n.b.
Anzahl Labore 9 7 6 7

Methanpotential Cellulose [NI/kg o TM]
Median 354 365 371 375
Mittel 361 374 373 362
Mittel Median 363 n.b.
Abweichung -2,5 0,4 2.1 n.b.
Anzahl Labore 9 8 8 8

Methangehalt Cellulose [%)]

Median 49,8 52,1 51,0 51,2
Mittel 50,3 51,5 51,7 49,8
Mittel Median 51,0 n.b.
Abweichung 2,3 2,2 0,1 n.b.
Anzahl Labore 9 7 6 8
MAISSILAGE

Biogaspotential Maissilage [NI’kg oTM]
Median 663 694 672 683
Mittel 667 690 684 676
Mittel Median 676 n.b.
Abweichung 2,0 2,7 -0,7 n.b.
Anzahl Labore 10 7 6 7

Methanpotential Maissilage [NI/’kg oTM]
Median 364 372 357 366
Mittel 365 372 366 357
Mittel Median 364 n.b.
Abweichung -0,1 2,1 -2,0 n.b.
Anzahl Labore 10 8 8 8

Methangehalt Maissilage [%]

Median 54,2 53,9 54,8 53,7
Mittel 54,8 54,2 54,8 53,2
Mittel Median 54,3 n.b.
Abweichung -0,1 -0,7 0,8 n.b.
Anzahl Labore 10 7 6 8

*) n=1: Biogasertrag und Methangehalt sind nicht im Analyseumfang der Methode des Labors enthalten, daher auch nicht bei Ermittlung
des mittleren Medians einbezogen.

n.b.: Labore ohne Angaben wurden bei der Ermittlung des mittleren Medians nicht beriicksichtigt, daher auch Abweichung nicht ausge-
wiesen.
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Bei der Auswertung im Hinblick auf die Messapparatur fir die Methangehaltsbestimmung zeigt sich fur Mais-
silage eine Abweichung nach unten fir AMPTS-Systeme (Abbildung 16; Tabelle 12), wie dies bereits fir den
allgemeinen Versuchsaufbau festgestellt wurde (Abbildung 12). Aufgrund des geringen Stichprobenumfangs
kann jedoch kein Trend abgeleitet werden. Diese Einschrankung gilt auch fir die sich in den Boxplots schein-
bar abzeichnende deutlich geringere Streuung bei GC-Messungen (n=3) im Vergleich zu Infrarotmessgeraten
(n=18).
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Abbildung 16: Ringversuch-Ergebnisse der Durchgange 2015-2017 fir Maissilage und Cellulose in Abhangigkeit von der
Apparatur zur Methangehaltsbestimmung. Biogas hier nicht relevant. Darstellung Methanpotential, um auch Ergebnisse
der AMPTS-Apparaturen beriicksichtigen zu kénnen (Messung Methanertrag, nicht Methangehalt).

(Datenbasis: KTBL | Darstellung: DBFZ)

keine Angabe: Labore ohne eingereichten Fragebogen (n=6) bzw. ohne Angabe an dieser Stelle des Fragebogens.
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Tabelle 12: Mittelwerte und Mediane fiir die einzelnen Kategorien ,Messapparatur zur Methangehaltsbestimmung®,
mittlerer Median Uber alle Kategorien (ohne k.A.) sowie Abweichungen der Einzelmediane vom mittleren Median
(hellorange: Abweichung gréBer +/- 2,5 %; dunkelorange: Abweichung gréBer +/- 3 %).

keine Angabe: Labore ohne eingereichten Fragebogen (n=6) bzw. ohne Angabe an dieser Stelle des Fragebogens.

upstar e | oo | G0 | awets | Jene
CELLULOSE

Biogaspotential Cellulose [NI/kg oTM]

Median 733 743 *) 713
Mittel 721 731 *) 729
Mittel Median 738 *) n.b.
Abweichung -0,7 0,7 *) n.b.
Anzahl Labore 17 3 *) 9
Methanpotential Cellulose [NI/kg o TM]

Median 368 373 380 371
Mittel 368 374 381 360
Mittel Median 374 n.b.
Abweichung -1,5 -0,2 1,6 n.b.
Anzahl Labore 17 3 3 10
Methangehalt Cellulose [%]

Median 50,5 51,7 *) 50,7
Mittel 51,2 51,7 *) 49,5
Mittel Median 51,1 *) n.b.
Abweichung -11 1,1 *) n.b.
Anzahl Labore 17 3 *) 10
MAISSILAGE

Biogaspotential Cellulose [NI/kg oTM]

Median 679 677 *) 683
Mittel 678 669 *) 680
Mittel Median 678 *) n.b.
Abweichung 0,1 -0,1 *) n.b.
Anzahl Labore 18 3 *) 9
Methanpotential Maissilage [NI/kg oTM]

Median 370 377 337 366
Mittel 370 373 338 363
Mittel Median 361 n.b.
Abweichung 2,4 4.4 -6,8 n.b.
Anzahl Labore 18 3 3 10
Methangehalt Maissilage [%]

Median 54,0 53,9 *) 55,0
Mittel 54,5 54,5 *) 53,7
Mittel Median 54,0 *) n.b.
Abweichung 0,0 0,0 *) n.b.
Anzahl Labore 18 3 *) 10

*) n=1: Biogasertrag und Methangehalt sind nicht im Analyseumfang der Methode des Labors enthalten, daher auch nicht bei Ermittlung
des mittleren Medians einbezogen.

n.b.: Labore ohne Angaben wurden bei der Ermittlung des mittleren Medians nicht beriicksichtigt, daher auch Abweichung nicht ausge-
wiesen.
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Werden die Ergebnisse daraufhin kategorisiert, ob die Labore fir die Bestimmung des Methangehalts im Bio-
gas eine Kopfraumkorrektur durchfiihren, scheint dies einen Einfluss auf den fir Maissilage ermittelten Bio-
gasertrag zu haben. Diesem Plot liegen jedoch nur 4 Labore zugrunde, von denen es sich bei dreien um
Eudiometer bzw. Gassammelrohre handelt, die methodisch bedingt CO2-Verluste fir die Sperrflissigkeit auf-
weisen kénnen (s. oben Kapitel 1.2 Identifikation auffalliger Labore 2013-2016 und Diskussion zu Ergebnissen
Versuchsmethode bei Abbildung 7, Abbildung 8 und Abbildung 12). Von daher ist davon auszugehen, dass
hier eher die Versuchsmethode das Ergebnis bestimmt als die Durchfihrung einer Kopfraumkorrektur. Auch
das vierte hier vertretene Labor hat fiir diesen Parameter im Schnitt der Durchgénge einen geringen Biogaser-
trag ermittelt, was zu der relativ geringen Schwankungsbreite fiir diese Kategorie fihrt. Auch die teilweise breit
streuenden Ergebnisse fir das HBT-Verfahren sind eher methodisch bedingt, da sich hier die ebenfalls in
Abbildung 7, Abbildung 8 und Abbildung 12 bereits diskutierten systematischen Unterschiede zwischen den
Laboren 14 (hohe Ertrage) und 22 (geringe Ertrage) widerspiegeln.

Finf Labore scheinen, trotz der Vorgaben in den anerkannten Methoden, keine Kopfraumkorrektur vorzuneh-
men. Es ist davon auszugehen, dass dies einen Einfluss auf die Analyseergebnisse dieser Labore hat. 3 wei-
tere Labore hatten die Fragestellung nicht im Sinne der Bearbeiter aufgefasst: So gaben Labore mit AMPTS
urspriinglich an, keine Kopfraumkorrektur durchzufihren, wiesen aber zugleich in den Anmerkungen auf die
automatisierte Korrektur der Apparatur hin. Sie wurden daher in die Kategorie ,ja“ verschoben. Bei den 5
verbleibenden manuellen Systemen der Kategorie ,,nein” besteht diese Méglichkeit der automatischen Korrek-
tur jedoch nicht, weshalb davon ausgegangen werden muss, dass keine Korrektur stattfindet.
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Abbildung 17: Ringversuch-Ergebnisse der Durchgéange 2015-2017 fir Maissilage und Cellulose in Abhangigkeit von der
Durchfiihrung einer Kopfraumkorrektur. Darstellung Methanpotential, um auch Ergebnisse der AMPTS-Apparaturen
beriicksichtigen zu kdnnen (Messung Methanertrag, nicht Methangehalt). (Datenbasis: KTBL | Darstellung: DBFZ)

keine Angabe: Labore ohne eingereichten Fragebogen (n=6) bzw. ohne Angabe an dieser Stelle des Fragebogens.
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Tabelle 13: Mittelwerte und Mediane fir die einzelnen Kategorien ,Kopfraumkorrektur”, mittlerer Median Uber alle
Kategorien (ohne k.A.) sowie Abweichungen der Einzelmediane vom mittleren Median (hellorange: Abweichung gréBer
+/- 2,5 %; dunkelorange: Abweichung gréBer +/- 3 %).

keine Angabe: Labore ohne eingereichten Fragebogen (n=6) bzw. ohne Angabe an dieser Stelle des Fragebogens.

K ri . . nicht n6ti kein
Substrat zegore a nein c(I-ItBTo)t g AnZage
CELLULOSE
Biogaspotential Cellulose [NI/kg oTM]
Median 733 713 750 688
Mittel 722 708 745 728
Mittel Median 732 n.b.
Abweichung 0,1 -2,6 2,5 n.b.
Anzahl Labore 13 5 4 7
Methanpotential Cellulose [NI/kg o TM]
Median 368 372 373 375
Mittel 366 369 379 362
Mittel Median 371 n.b.
Abweichung -0,7 0,3 0,4 n.b.
Anzahl Labore 15 6 4 8
Methangehalt Cellulose [%]
Median 50,4 51,7 51,5 51,2
Mittel 50,9 51,7 50,9 49,8
Mittel Median 51,2 n.b.
Abweichung -1,6 0,9 0,6 n.b.
Anzahl Labore 13 5 4 8
MAISSILAGE
Biogaspotential Cellulose [NI/kg oTM]
Median 683 650 695 683
Mittel 687 650 685 676
Mittel Median 676 n.b.
Abweichung 1,0 _ 2,8 n.b.
Anzahl Labore 13 5 5 7
Methanpotential Maissilage [NI/kg oTM]
Median 370 364 353 366
Mittel 369 359 373 357
Mittel Median 362 n.b.
Abweichung 2,1 0,4 -2,5 n.b.
Anzahl Labore 15 6 5 8
Methangehalt Maissilage [%]
Median 53,8 55,6 54,2 53,7
Mittel 54,2 55,8 54,5 53,2
Mittel Median 54,5 n.b.
Abweichung -1,4 1,9 -0,6 n.b.
Anzahl Labore 13 5 5 8

*) n=1: Biogasertrag und Methangehalt sind nicht im Analyseumfang der Methode des Labors enthalten, daher auch nicht bei Ermittlung
des mittleren Medians einbezogen.

n.b.: Labore ohne Angaben wurden bei der Ermittlung des mittleren Medians nicht beriicksichtigt, daher auch Abweichung nicht ausge-
wiesen.
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1.3.3 ISR und Eigenschaften des Inokulum

Neben den Boxplots, fiir die nur Gasertrdge und -qualitét beriicksichtigt wurden, wurden im Rahmen von
SubEval auch die Inokulumseigenschaften sowie unterschiedliche Inokulum-Substrat-Verhéltnisse (ISR:
Inoculum-Substrate-Ratio) betrachtet und mit den Gasparametern in Beziehung gesetzt. Hintergrund far
diesen Ansatz ist die Erkenntnis, dass das verwendete Inokulum bei der Ermittlung von Gasertragen durch
Batchtests immer von zentraler Bedeutung ist. Mit diesem Ansatz, der im Folgenden beschrieben wird, sollte
ein moglicher Einfluss der Inokulumseigenschaften bzw. des Verhéltnisses von Inokulum zum eingesetzten
Probenmaterial (auf Basis von z. B. cTM-Einwaage oder Biogas- bzw. Methanertrag) bestimmt werden. Die
fir die Betrachtung der Inokulumseigenschaften sowie Inokulum-Substrat-Verhaltnisse der den
Versuchsdurchgéngen zugrundeliegenden Werte finden sich im Anhang 10.

Insgesamt lassen sich auch aus dieser Art der Darstellung keine eindeutigen Schlussfolgerungen ableiten. So
zeigt sich kein Zusammenhang zwischen dem Verhéltnis der oTM aus dem Inokulum zum Substrat in der
Probe (Abbildung 18). Die VDI-Richtlinie schreibt hier vor, dass ein ISR von mindestens 2 einzuhalten ist, d. h.
die oTM aus dem Inokulum im Batchansatz mindestens doppelt so hoch sein sollte wie aus dem
Probenmaterial. Diese Vorgabe wird von den meisten Laboren eingehalten.
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Abbildung 18: Einfluss des auf oTM-Gehalt basierten Inokulum-Substrat-Verhélinisses (ISR) auf Biogasertrag,
Methanertrag und Methangehalt von Cellulose und Maissilage
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Demgegeniber weisen die Ergebnisse darauf hin,

dass ein hoher

Anteil des

Inokulums am

Gesamtbiogasertrag eine geringere Gasausbeute aus dem Substrat bedingen kénnte (Abbildung 19). Dies
kann jedoch aufgrund der geringen Anzahl Proben mit hohen Gasertragen aus dem Inokulum lediglich als
mogliche Tendenz interpretiert werden. Auf den Methangehalt hat dies keinen Einfluss.
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Der oTM-Gehalt des Inokulums, fiir den in der VDI-Richtlinie ein Mindestwert von 50 % gefordert wird, scheint
hingegen keine Auswirkung auf die betrachteten Parameter Biogas- bzw. Methanertrag und Methangehalt zu
haben, wie Abbildung 20 nahelegt.
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Abbildung 20: Einfluss des oTM-Gehalts des Inokulums auf Biogasertrag, Methanertrag und Methangehalt von Cellulose

und Maissilage

Auch wenn die Auswertungen im Rahmen von SubEval keinen sicheren Nachweis fir einen systematischen
Einfluss der Inokulumseigenschaften oder der ISR auf den Gasertrag oder die Gasqualitat erbracht haben,

sollten nach Ansicht der Arbeitsgruppe

in Zukunft die Einhaltung der

VDI-Richtlinie bzw. der

Methodenvorschrift im Ringversuch geprift werden. Dies geschieht bisher nicht systematisch. Der Grofteil
der Labore hélt die Vorgaben aber bereits ein.
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1.4 Resumee der Ergebnisse

In den vergangenen Jahren wurden umfangreiche Erfahrungen bei der Bestimmung des Methanertrages aus
verschiedenen organischen Substraten erarbeitet und es gibt eine Reihe von Veréffentlichungen zur Vorge-
hensweise. Fir die Durchfiihrung im Labor haben sich die VDI-Richtlinie 4630 und die VDLUFA-Methodenbe-
schreibung etabliert, um die Versuchsdurchfihrung anzugleichen und um bei der Durchfiihrung von Gartests
verlassliche Ergebnisse zu erzielen.

Seit 2006 werden vom Kuratorium fiir Technik und Bauwesen in der Landwirtschaft e.V. (KTBL) zusammen
mit der VDLUFA Qualitatssicherung NIRS GmbH (VDLUFA) Ringversuche fiir Biogaslabore durchgefuhrt, an
denen inzwischen jahrlich zwischen 20 und 30 Laboren teilnehmen. Diese Labore beachten die vorgegebenen
Richtlinien weitestgehend, sie arbeiten aber haufig mit unterschiedlichen Apparaturen, was auch zulassig ist.
Die ersten Erkenntnisse aus der Betrachtung der Ringversuchsdaten von 2006 bis 2017 zeigen, dass sich die
Analyseergebnisse Uber die Jahre der Ringversuche bei der Bestimmung der Biogas- bzw. Methanausbeute,
trotz steigender Anforderungen an die Messungen, wechselnder Labore unter den Teilnehmern und variieren-
der Teilnehmerzahl Uber die Jahre, zum Teil deutlich verbessern konnten (Weinrich und Paterson 2017). Das
zeigt besonders deutlich die Entwicklung der Wiederholvariations- (CVr; Beschreibung der Genauigkeit der
Werte innerhalb des Labors) und Vergleichsvariationskoeffizienten (CVg; Beschreibung der Prazision zwi-
schen den Laboren) fur mikrokristalline Cellulose (Referenzstandard) und Maissilageproben aus dem Ring-
versuch Biogas.

Zu Beginn der Ringversuche lag der CVr-Wert des Methanertrages zwischen den Laboren bei 19,5 %. Durch
den Vergleich des Versuchsaufbaus und der Ergebnisse wurde deutlich, dass die Abweichungen nicht auf die
Art und GréBe der jeweiligen Versuchseinrichtungen zurlickzufiihren sind. Vielmehr spielte die Vorgehens-
weise bei der Datenerfassung, die Genauigkeit von Methanmessgeraten, deren regelmaBige Kalibrierung, die
rechnerische Auswertung unter Berlicksichtigung der BezugsgréBen fir Normbedingungen und die Wasser-
dampfkorrektur bei Abweichungen eine deutliche Rolle (Oechsner und Paterson 2013). Inzwischen liegen die
CVg-Werte fir den Methanertrag fir Cellulose bei rund 8 %. Die Genauigkeit innerhalb des Labors (CV-Wert)
konnte in den Jahren der Ringversuchsdurchgénge fiir den Methanertrag auf unter 3 % reduziert werden. Bei
der Betrachtung der Ergebnisse der Methanertragsbestimmung von Maissilage zeigt sich ein etwas anderes
Bild. Der Wiederholvariationskoeffizient (CVr) der Labore konnte von anfénglich Gber 6 % auf nun rund 4 %
verbessert werden. Auch bei der Maissilage lagen die CVr-Werte anfanglich sehr hoch (bei ca. 12 %), die
Streuung konnte Uber die Jahre des Ringversuchs auf rund 8 % reduziert werden. Bei einem derartigen Sub-
strat spielen mégliche natirliche Qualitatsunterschiede zwischen den Anbaujahren, der Einfluss der Zerklei-
nerungstechnik und der Einfluss der Silierung eine Rolle. Auch die Homogenitat der Probe hat einen Einfluss
auf die Vergleichbarkeit der Ringversuch-Auswertungen der vergangenen Jahre, da die Maissilage unzerklei-
nert an die Labore verschickt wird und diese fiir den Ringversuch nach den im jeweiligen Labor Ublichen
Verfahren vorbereitet wird. Aus diesem Grund sind grundsétzlich hdhere als auch starker schwankende CVg-
Werte fir die Maissilage im Vergleich zur Cellulose plausibel.

Es lasst sich anhand der Betrachtung der Ringversuch-Auswertung der bisherigen Durchgange klar erkennen,
dass sich die Teilnahme an Ringversuchen positiv auf die analytische Leistung der Labore auswirkt. Es zeigte
sich aber auch, dass es unerlasslich ist, dass die grundlegenden Bedingungen der Richtlinien eingehalten
werden, um vergleichbare Ergebnisse zu erhalten. Dies sind die Auswahl und Qualitat des Inokulums, die
passenden Mischungsverhéltnisse aus Testsubstrat und Inokulum, gasdichte Versuchsapparaturen, regelma-
Big kalibrierte Messgerate und eine korrekte Datenerfassung und Auswertung der Gasertrage.

Vor diesem Hintergrund und der Tatsache, dass die Auswertung des Ringversuchs nach anerkannten Quali-
tatsrichtlinien erstellt wird, kann davon ausgegangen werden, dass die Analysewerte der Ringversuche eine
ausreichend solide Datenlage fir das SubEval-Projekt darstellen. Entgegen der Darstellung fir die Ringver-
such-Auswertung wurden fir die Betrachtung im Forschungsvorhaben die AusreiBerwerte zur |dentifizierung
von EinflussgréBen und Fehlerquellen in die Datengrundlage wiederaufgenommen.

Weniger belastbar ist die Datenlage aus den Riickmeldungen auf den im Vorhaben entwickelten Fragebogen
zu methodischen Fragestellungen. Dies liegt zum einen an der mangelnden Bereitschaft einiger Labore zur
Informationsbereitstellung. So wurden entweder Teile des Fragebogens nur llickenhaft beantwortet oder be-
schreibende Erlduterungen bzw. Antworten auf Nachfragen der Projektnehmer erfolgten nur sehr rudimentar.
Daher konnten einige Fragestellungen nicht scharf ausgewertet werden oder fuBBen auf einer reduzierten
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Grundgesamtheit, da Angaben teilweise nicht berlcksichtigt werden konnten. Von 6 Laboren (17 %) fehlt so-
gar jegliche Rickmeldung auf den Fragebogen, was die Belastbarkeit der Ergebnisse von vornherein ein-
schrankt. Insgesamt reichte fir eine Reihe von Fragestellungen die Anzahl der Labore nicht aus, um eine
detaillierte Analyse durchzufuhren, da sonst der Stichprobenumfang fiir die einzelnen Merkmale keine belast-
baren Aussagen zugelassen hatte.

Zum anderen zeigte sich erst im Nachhinein, dass einige Fragestellungen von den Laboren unterschiedlich
interpretiert wurden, wie z. B. bei der Kopfraumkorrektur, wo Labore mit automatisierten Systemen eine Kor-
rektur verneinten, obwohl es hierflir eine automatisierte Funktion gibt. Oder es ergaben sich Mehrfachnennun-
gen, z. B. bei der Substrataufbereitung, so dass Effekte nicht zweifelsfrei einer bestimmten Behandlungsme-
thode zugeordnet werden konnten.

Als eine wesentliche EinflussgroBe auf die Ergebnisse von Batchversuchen konnte der Versuchsaufbau iden-
tifiziert werden. Dies zeigte sich sowohl bei der rickwirkenden Auswertung fiir Cellulose der Jahre 2013 bis
2016 als auch beim Verschnitt von Laborergebnissen der Jahre 2015 bis 2017 mit den Angaben aus dem
Fragebogen.

Beim Cellulose-Vergleich wurde auf die Standardnormalverteilung der einzelnen Labore zurlickgegriffen um
systematische Abweichungen einzelner Labore zu identifizieren, was Rickschlisse auf mégliche Fehlerursa-
chen bei der Biogasertragsbestimmung im Labor zulassen sollte. Diese Analyse brachte flinf Labore hervor,
(vier Eudiometerversuche und eine Faulflasche mit Gassammelrohr), von denen drei Labore Anhaltspunkte
zur Fehlerdiskussion lieferten. Als mégliche Fehlerquellen wurden u.a. CO2-Verluste durch die Sperrflissigkeit
oder undichte Verbindungen (Schliff) und Materialien im Versuchsaufbau sowie Fehler in der Versuchsdurch-
fuhrung (z.B. durch Ablesefehler) genannt. Die Ursachenanalyse ist bei den Laboren i.d.R. noch nicht abge-
schlossen.

Fir die Jahre 2015 bis 2017 wurden die nach ausgewahlten methodischen Merkmalen kategorisierten Labo-
rergebnisse fir Cellulose und Maissilage in Form von Boxplots dargestellt und auf Abweichungen vom mittle-
ren Median Uber alle Kategorien hin Gberprift. Als Basis wurden hier nicht Einzelergebnisse oder Mittelwerte
der einzelnen Durchgange eines Labors verwendet, sondern jeweils der Dreijahresmittelwert des Labors far
2015 bis 2017.

Als auffallig erwiesen sich in beiden Herangehensweisen die Eudiometerversuche durch geringe Biogaser-
trdge bei zugleich erhéhten Methangehalten. Ursache kénnten CO2-Verluste Uber Sperrflussigkeit aufgrund
der hohen Ldéslichkeit in Wasser sein. Insgesamt ergeben sich Methanertrage, die im Bereich der anderen
Labore liegen.

Aus den auf 3-Jahreswerten basierten Boxplot-Auswertungen konnten dartiber hinaus keine eindeutigen Ein-
flussgréBen auf die Ergebnisse von Batchtests identifiziert werden. Jedoch zeigten sich fir einige methodi-
schen Merkmale Abweichungen, die auf eine systematische Wirkung hindeuten. Aufgrund der oben beschrie-
benen Einschrédnkungen im Hinblick auf die Aussagekraft der Fragebogenergebnisse (Unschérfe, geringer
Stichprobenumfang, tberlappende Effekte) missten diese Schlussfolgerungen in systematischen Versuchen
verifiziert werden.

Zu den beobachteten Effekten z&hlt u.a. die Art der Probenlagerung vor dem Ansatz des Batchversuchs. So
scheint bei Maissilage die Tiefkiihlung einen positiven Effekt zu haben, was auf einen Voraufschluss durch
das Gefrieren zurlickgefiihrt werden kdnnte. Wie die Proben aufgetaut werden, hat jedoch keinen Einfluss auf
den Gasertrag.

AuBerdem deuten die Ergebnisse darauf hin, dass mit einem Inokulum aus Garrest(en) von Biogasanlagen
héhere Ertrage aus Maissilage im Vergleich zu Inokulum aus z. B. Klaranlagen erzielt werden. Fir Cellulose
lieB sich dieser Effekt nicht beobachten, was darauf hindeutet, dass das Garrest-lnokulum bereits auf das
Substrat Maissilage adaptiert ist.

Auch fUr die Art der Gasmessung lassen sich Auffalligkeiten feststellen, wie eine deutlich geringere Streubreite
bei Gaschromatografen (GC) im Vergleich zu Infrarotmessgeréaten. Jedoch basieren die Ergebnisse fir das
GC nur auf wenigen Laboren, beim Infrarotgerat auf einem Vielfachen, so dass fraglich ist, ob hier tatsachlich
ein Unterschied besteht.
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Unterschiede fir Labore, die keine Kopfraumkorrektur durchfiihren, sind wahrscheinlich eher durch die Ver-
suchsapparatur bestimmt als durch die unterlassene Korrektur. Denn die Ergebnisse fiir die Labore ohne Kor-
rektur spiegeln deutlich das Muster von Eudiometern mit geringen Biogasertragen und hohen Methangehalten
wider, die in dieser Kategorie Uberwiegen.

Als weiterer Auswertungsansatz wurden das Inokulum-Substrat-Verhaltnis (ISR) fir verschiedene Parameter
(z. B. Verhaltnis oTM-Einwaage aus Inokulum zu Einwaage aus Substrat) oder auch Inokulumeigenschaften
wie 0TM-Gehalt den Laborergebnissen gegeniibergestellt. Die VDI macht fiir einige dieser Parameter Vorga-
ben. Aus den Ergebnissen zeigt sich jedoch nicht, dass ein Uber- oder Unterschreiten der festgelegten Werte
zu schlechteren Ergebnissen flihrt. So scheint der oTM-Gehalt des Inokulums, der laut VDI nicht unter 50 %
liegen soll, keinen Einfluss auf die Ergebnisse zu haben. Allerdings verletzen nur wenige Labore die Vorgaben
deutlich, weshalb die Datenbasis fiir gesicherte Aussagen nicht ausreicht.

Als Ausblick Iasst sich festhalten, dass die Auswertungen des Forschungsvorhabens u.a. deutlich zeigen, dass
Ringversuche bei der Qualitadtsiiberwachung von Laboren eine zentrale Rolle spielen, da sie den Laboren die
Mdoglichkeit bieten, ihre Leistungsfahigkeit zu prifen und objektiv darzustellen. Denn die tatséchliche analyti-
sche Leistung eines Labors kann am besten im Vergleich mit anderen Laboratorien Gberprift werden. Eine
Verbesserung der analytischen Aussagen aus den Ringversuchen fir die Batchversuche zur Bestimmung des
Gasertrags setzt jedoch die uneingeschrénkte Bereitschaft der Labore zur Fehlerdiskussion bzw. -analyse
voraus.

Um belastbare und statistisch robuste Aussagen zu méglichen Einflissen auf die Gasertragsbestimmung bei
Batchversuchen machen zu kénnen, missten systematisch durchgefiihrte Ringversuche mit vorab definierten
Aufgabenstellungen (z. B. Vergleich Garrest- mit Klarschlamm-Inokulum) durchgefiihrt werden. Hierzu wéare
eine ausreichend groBe Anzahl an kontinuierlich am Vorhaben teilnehmenden Laboren nétig, die aber auch
das Spektrum der verfligbaren Batchmethoden abbilden miissten. Erst durch den Ausschluss von Uberlage-
rungseinflissen bei der Fehlerbetrachtung kdnnten belastbare Aussagen ggf. auch mit einer geringeren Da-
tenbasis erfolgen.

2. Arbeitspaket 7

Der Leitfaden zur ,Substrat- und Effizienzbewertung an Biogasanlagen® mit den wesentlichen und praxisnahen
Projektergebnissen wurde federfihrend vom DBFZ erstellt. Die Hauptaufgabe des KTBL fir dieses Arbeitspa-
ket war es, u.a. bei der Konzeption der Publikation zu unterstitzen, Kapitelinhalte zu erstellen und Ergebnisse
zum Thema Batchversuche und Informationen zum Ringversuch Biogas bereit zu stellen. Dariliber hinaus
wurde die Unterstitzung bzw. inhaltliche Zuarbeit der projektbegleitenden KTBL-Arbeitsgruppe ,Ringversuch
Biogasertrage® vom KTBL koordiniert.

Ziel des vorliegenden Leitfadens ist es, die unterschiedlichen Verfahren zur Bestimmung des Methanbildungs-
potentials einzelner Substrate hinsichtlich ihrer praxisnahen Anwendung und Aussagekraft zu beschreiben.
Auf Basis vereinfachter Massen- oder Energiebilanzen kénnen die charakteristischen KenngréBen der einge-
setzten Substrate oder Garreste dann zur Effizienzbewertung einer Biogasanlage verwendetet werden.

Der Leitfaden wurde von den Projektbearbeiter, bei einigen Kapiteln unterstiitzend durch die projektbeglei-
tende Arbeitsgruppe, verfasst und thematisiert folgende Punkte:

1 Einleitung
2 Methoden zur Substratcharakterisierung
2.1 Probenahme

2.2 Laborauswahl

2.3 Analytische KenngréBen

2.3.1  Fermentierbare organische Trockensubstanz
2.3.2 Futtermittelanalyse

2.3.3 Elementaranalyse

2.3.4 Brennwert

2.3.5 Chemischer Sauerstoffbedarf

2.3.6  Gesamter organischer Kohlenstoff
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24 Batchversuche

2.41 KTBL/VDLUFA Ringversuch Biogas

2.4.2 Fehlerquellen und -beseitigung

25 KTBL Richtwerte

2.6 Methodenauswahl

3 Methoden zur Effizienzbewertung

3.1 Massenbilanzierung

3.1.1  Berechnung der fermentierbaren Substratbestandteile
3.1.2 Berechnung des Umsatzes der anaeroben Vergarung
3.1.3 Berechnung der resultierenden Biogas- und Géarrestmengen
3.2 Energiebilanzierung

3.3 Methodenauswahl

4 Zusammenfassung

Weitere Informationen zum Arbeitspaket ist dem Hauptteil des Projekt-Abschlussberichtes bzw. dem beige-
fugten Leitfaden zur ,Substrat- und Effizienzbewertung an Biogasanlagen® zu entnehmen.
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auch in diesem Jahr findet wieder der Ringversuch Biogasertrage des Kuratoriums fir Tech-
nik und Bauwesen in der Landwirtschaft e.V. (KTBL) statt.

Beim diesjahrigen Durchgang kann jedes Labor wieder den Analyseumfang des Ringversuchs
aus den Bereichen Gartest, Rohnahrstoffe und Restgaspotential individuell bestimmen.

Der Zeitplan fur den Ringversuch Biogasertrage 2015 sieht wie folgt aus:
» Zusage der Labore zur Teilnahme bis zum 9. Oktober 2015

= Versand der Proben an die Labore ab dem 12. Oktober 2015
»= Analysezeitraum bzw. Abgabe der Analysedaten bis zum 15. Januar 2016
= Ubermittlung der Ringversuch-Auswertung an die Labore im Februar 2016
* Ringversuch-Abschlusstreffen voraussichtlich im Marz 2016.

Zur Durchflihrung des Ringversuchs Biogas:

Die Proben sollen, wie in Inrem Labor Ublich, unter Einhaltung der VDI-Richtlinie 4630 bzw. der
VDLUFA-Methodenvorschrift ,Bestimmung der Biogas- und Methanausbeute in Gartests*, zur
Analyse vergoren werden.

Optional werden Proben zur Bestimmung des Restgaspotenzials verschickt, die gemal’ der
VDI-Richtlinie 3475 fur 60 Tage bei 20 + 2°C vergoren werden. Zusatzlich soll eine Vergarung
fur 60 Tage bei mesophiler Temperatur (37 + 2°C) erfolgen.

USt.-Id.-Nr. DE 111 671 595 Volksbank Darmstadt - Stidhessen eG Kto.-Nr. 64 32 603 BLZ 508 900 00
Steuer-Nr. 007 250 80549 BIC: GENODEF1VBD IBAN: DE14 5089 0000 0006 4326
0313...


http://www.ktbl.de/

AIEE Merkmale Probenmen-
lyse- Bereich Probenart 1 Kosten
(Methode) ge
umfang
1 Gartest Gasausbeute, Maissilage (ca. je ca. € 345,—
Methanausbeute, 30 % TM), 1kg T™M
CHs-Gehalt Kleie? (ca. 90
(VDLUFA 4.1.1, % TM),
Band. VII) Mikrokristaline
Cellulose
oTM-Block TM, Rohasche, wie oben inkl. inkl.
oTM
(VDLUFA Bd. IlI)
Garsauren Milchsaure, Essig-  Silagen aus inkl. inkl.
saure, Ethanol (an- dem Bereich
dere) "Gartest"
2 Rohnahrstoffe? Rohprotein, 1-2 Maissi- je ca. -
Rohstarke, lagen (ca. 30 300gT™M
andere (frei) % TM)
3 Restgaspotential Restgasmenge Garrest, zentri- 101 € 135,—
(20/37°C), CH.- fugiert
Gehalt (VDI 3475)
Fettsauren C2-C5-Fettsauren, Garrest und inkl. inkl.
Wiederfindungsra-  Silagen aus
te, FOS/TAC (frei) dem Bereich
"Gartest
Zusatzliche Frachtkosten Over-night, auf3erhalb Deutschland € 100,—

Anmerkung 1: Bei Mehrbedarf geben Sie bitte Bescheid. Es wird lhnen evtl. der Mehrauf-
wand, der beim Versand entsteht, berechnet.

Anmerkung 2: Abhangig von der Beschaffung, kann evtl. ein anderes Material verwendet
werden.

Anmerkung 3: Die Untersuchung der Inhaltsstoffe (nach Weender/-van Soest) wird in dieses
Jahr zum ersten Mal angeboten und ist wegen des Versands von ungetrockneten Proben flr
diese Art von Analytik als experimentell an zu sehen.

Die Liste der zu bestimmenden bzw. abgefragten Merkmale wird noch festgelegt.

Das Ziel dieses Teils des Ringversuchs ist es, die Kette Trocknung-Vermahlung-Analytik ein-
mal in einem Ringversuch abzudecken.

In Abh&ngigkeit vom Ergebnis des Homogenitatstests behalten wir uns vor, diesen Teil des
Ringversuchs kurzfristig zu streichen.

Samtliche Labor-Ergebnisse muissen bis spatestens zum 15. Januar 2016 zur Auswertung tber-
mittelt werden.



Die Auswertung des Ringversuchs erfolgt anonym. Jedes teilnehmende Labor erhalt im Vorfeld
eine individuelle Laborkennung. Der Auswertungsbericht wird allen Teilnehmern nach Beendi-
gung des Ringversuchs mit allen Details elektronisch zugestellt.

Die KTBL-Arbeitsgruppe Ringversuch hat sich darauf verstandigt, ggf. zielgerichtet Resultate
der durchgefiihrten Ringversuche (anonym) zu veréffentlichen. Sie erklaren sich mit der Anmel-
dung zum Ringversuch Biogasertrage 2015 damit einverstanden, dass |hre anonymisierten La-
borergebnisse/Daten des Ringversuchsdurchgangs durch die Organisatoren fir Veroffentli-
chung genutzt werden darf.

Der Ringversuch Biogasertrage 2015 wird traditionell mit einem gemeinsamen Abschlusstreffen
beendet, um mit der KTBL-Arbeitsgruppe bzw. weiteren Ringversuchsteilnehmern die anonymi-
sierte Auswertung und mdgliche Fehleranalyse zu besprechen. Der Ort und der genaue Termin

des Treffens werden den Teilnehmern rechtzeitig Ubermittelt. Fir die Sitzung wird keine Teilnah-
megebihr erhoben.

Den teilnehmenden Laboren wir zum Abschluss des Ringversuchs ein Qualitatssiegel Uber die
erfolgreiche , Teilnahme* ausgestellt. Die Bestimmung der ,erfolgreichen® Teilnahmen bezieht
sich jedoch nur auf die korrekte Ermittlung der Gasertrage (Analysebereich Gartest). Die Para-
meter ,Restgaspotenzial® und ,Rohnahrstoffe” werden nicht beriicksichtigt. Zur erfolgreichen
Bestimmung der Biogas-Ertrage mussen mindestens 2 von 3 Proben mit einem Z-Wert von >-2
und <2 erreicht werden. Es gilt die Bemerkung 8.9 der VDLUFA Methode 4.1.1, Methodenbuch
"Umweltanalytik". Das Zertifikat wird den entsprechenden Laboren nach der Abschlusssitzung
zugeschickt.

Die Teilnehmer werden gebeten, die Kosten fir das Probenmaterial (die angegebenen Preise
sind zuzgl. 19 % USt.) selbst zu tragen, die Organisation des Ringversuchs ist fuir Sie weiterhin
kostenlos. Die bei den Teilnehmern anfallenden Kosten, z.B. flr Probenanalysen oder Reise-
kosten fur das Ringversuch-Abschlusstreffen, werden durch die jeweiligen Labore selbst getra-
gen.

Falls Sie sich mit ihrem Labor am Ringversuch Biogasertrage 2015 beteiligen mdchten, senden
Sie bitte bis spatestens 9. Oktober 2015 ihre verbindliche Teilnahmebestatigung unter Angaben
des Analyseumfangs des Ringversuchs (Gartest, Rohnahrstoffe, Restgaspotential) und bendtig-
ter Probenmenge sowie der Kontaktdaten der zustandigen Person und Lieferadresse.

Ich wirde mich uber Ihre Teilnahme am Ringversuch freuen und stehe Ihnen fur Fragen gern
zur Verfugung.

Mit freundlichen GriiRen,

i.A. Mark Paterson
Geschéftsfiihrer der KTBL-Arbeitsgruppe
»Ringversuch Biogasertrag®
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Fragebogen zum KTBL/VDLUFA-Ringversuch Biogas 2017

Bitte beantworten Sie die folgenden Fragen zur jeweiligen Versuchsanstellung vollstandig.
Die grundlegende Beschreibung des Versuchsaufbaus ist fir die Ergebnisdarstellung bzw.
fur eine nétige Fehleranalyse im Rahmen der Ringversuch-Auswertung fir das FNR-Projekt
,SubEval“ erforderlich. Die Auswertung des Fragebogens erfolgt nattrlich anonym.

Wir bitte Sie, uns zudem durch folgende Angaben zu unterstitzen:

» (differenzieren Sie die Aussagen in diesem Fragebogen flr unterschiedliche Substrate
des Ringversuchs, wenn notig

» (bermitteln Sie mit diesem Fragebogen auch den Verlauf der Biogas- oder Methanpro-
duktionskurven fiir die analysierten Substrate sowie die Null- und Referenzprobe (in
Microsoft Excel, Word oder als Textfile).

Bitte senden Sie den ausgefullten Fragebogen an Ursula Roth vom KTBL (u.roth@ktbl.de).

BN N UNG . e

NV BISUCNSAUIDAU: ... e e e e e e e

1. Substratlagerung und -vorbehandlung
Postalischer Eingang der Probe (Datum) e
Datum der Einlagerung

Aufbewahrung zwischen Eingang und Einlagerung: ...........oooooiiiiiiiiiiieee

Versuchsbeginn (Datum)

o

i? o] Q

o Q o c

o 0O = =

o = o =

o =0 @ s
=] n = < 0o
E r\g (&] =
7] < o |7} 22
‘© 25 S5 =3
= 0?2 = =0

1.1. Substratlagerung:

* bei Raumtemperatur

» im Kihlschrank (gekuhlt)

= im TiefkUhlschrank (eingefroren)




mikrokristalline

(SubEval-Probe)
Cellulose

Silphie, Silage
kiinstliche

Maissilage
Probe

1.2. bei Einfrieren: Art des Auftauens

» im KUhlschrank (Uber Nacht):

* bei Raumtemperatur:

» erwarmt (Temperatur angeben in °C) s

1.3. zusétzliche Aufbereitung

= verwendet wie geliefert (nur homogenisiert)

= getrocknet (Temperaturin°C) ... ... o . -
= Zerkleinert

bei Zerkleinerung

1.3.1.  Art der Zerkleinerung

1.3.2. PartikelgréBe in mm e e e el .
1.3.3.  GrofBe nicht definiert

Anmerkungen zur Substratlagerung und -vorbehandlung
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2. Charakterisierung des Impfmaterials (Inokulum)
2.1  Herkunft des Impfmaterials:

= Kkontrolliert angezogen bzw. gemischt

= Garrlckstand einer externen Biogasanlage

= Garrestmischung aus verschiedenen Biogasanlagen

» Anaerobstufe einer Klaranlage

2.2 Lagerung des Impfmaterials zur Ausfaulung:

» Spezielles, kontrolliert gefiittertes Inokulum

» Davuer des Ausgasens: .. (Tage)

= bei Raumtemperatur:

= temperiert (Temperatur angeben): ... (°C)

» Festlegung der Ausfauldauer nach welchen Kriterien

2.3 Eigenschaften des Impfmaterials:

» TM-Gehalt: . (% FM)

» olM-Gebhalt: . (% TM)

» Gehalt an fliichtigen Fettsauren (wenn Einzelsauren bekannt, bitte angeben)
SAUre angeben: .. ... (mg/l)
SAUre angeben: .. ..o i (mg/l)
SAUre angeben: ... ... (mg/l)

= pH-Wert .

B SONSHGE ParameIer: ........o.eeeeeee e

2.4 Behandlung des Impfmaterials vor dem Einsatz:

» wird das Inokulum gesiebt: Ja Nein
* wird das Inokulum verdiinnt Ja Nein
» wird das Inokulum ausgehungert Ja Nein

o wennja:

= flr wie lange standig (spezielles Inokulum) oder  .......... (h)
»= bei welcher Temperatur .. (°C)
= unter welchen Bedingungen: ...........ooviiiiiiiii e
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3. Versuchsansatz

Probe

Maissilage

Silphie, Silage
(SubEval-Probe)

kiinstliche
Probe

mikrokrist.
Cellulose

Wie viel Impfmaterial wird
zugegeben

in (g FM / Fermenter)
TM Impfmaterial in % FM
oTM Impfmaterial in % TM

Wie viel Testmaterial wird
zugegeben

in (g FM / Fermenter)
TM Testmaterial in % FM
oTM Testmaterial in % TM

LN 11011 (U g o= o L PP

4. Charakterisierung des Versuchsaufbaus (siehe auch Abbildungen nachste Seite)

4.1 Welchen Versuchsansatz verwenden Sie:

- Eudiometer

- Druckgasmessgerat

- Gassammelrohr

- Gassammelsack

- Glasspritze (HBT) (ohne Abb.)

- andere (bitte beschreiben und ggf. Skizze als Anhang beifligen): .......................

Fragebogen Ringversuch 2017
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Eudiometer Gasdruckmessgerat Gassammelrohr Gassammelsack

= |7 @

el

K e e S — =

4.2 fir Eudiometer und Gassammelrohr:
maximaler Niveauunterschied zwischen Sperrflissigkeit in Ausgleichsgefal3 und
Eudiometer bzw. Gassammelrohr: ... cm
- Welches Volumen besitzen die einzelnen Fermenter
= Netto-Volumen (aktives Volumen) ... (Liter)

= Brutto-Volumen (inkl. Kopfraumvolumen) ... (Liter)

4.3 - Wurde eine Korrekturformel fir den Niveauausgleich verwendet: Jal__J/ Nein

5. Wie hoch ist die eingehaltene Gartemperatur ......... (°C)

6. Wurden die Ansatze wahrend der Vergarung durchmischt

6.1 Art der Durchmischung:

= gerUhrt

= geschwenkt

= Drehbewegung

= keine Durchmischung
= andere (bitte beschreiben): ... ..o

6.2 Haufigkeit der Durchmischung:

* (Quasi-) kontinuierlich

= 1 xtaglich

= andere (bitte beschreiben): ... ..o
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7. Steht das gasfiihrende System des Fermenters unter Druck?

Ja: / Nein

wenn ja:

- Differenzdruck zur Umgebung: ... (mbar)
- Wie wird der Umgebungsdruck bestimmt: ........ ..o,

8. Fihren Sie einen/mehrere laborspezifische Standards mit?

Ja: / Nein

wenn ja:
1T (=1 (o o 1Y o S
- nutzen Sie den Standard zur Kontrolle

- zur Korrektur zeitgleich ermittelter Messwerte

= Ab welchem Grenzwert (z.B. Min./Max.-Wert zum Ublichen, langjahren Stan-
dard) wird eine Korrektur durchgefihrt (bitte beschreiben): ...................oco...

9. Volumenmessung

9.1 Was fur ein Messgerat zur Volumenbestimmung verwenden Sie:

= Trommelgaszahler

=  Eudiometer / Gassammlerohr

= Milligascounter

» Glasspritze (HBT)

= andere (bitte beschreiben): ... ..o

9.2 wie haufig erfolgt bei Ihnen die Bestimmung des Gasvolumens

* (quasi)-kontinuierlich

= (arbeits)-taglich

= alle2 Tage

» angepasst auf Gasmenge, anfangs mehrmals taglich

= andere (bitte beschreiben): ... ...
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10. Methanmessung

10.1

10.2
10.3
10.4

Wie wird bei Ihnen der Methangehalt bestimmt:

Infrarotmessgerat

FTIR

GC

andere (bitte beschreiben): ... ..o

Wird vor der CHs-Messung der Wasserdampf entfernt? Ja:

Messen Sie neben CH4 auch die CO2-Konzentration? Ja:

Wie h&ufig erfolgt bei Ihnen die Bestimmung des Methangehaltes:

bei jeder Gasentnahme

(arbeits)-taglich

alle 2 Tage

angepasst auf Gasmenge, anfangs taglich

Gassammlung, Mischprobe zum Versuchsende

andere (bitte beschreiben): ... ...

Wie héaufig wird Ihr CHs-Messgerat mit Prufgas kontrolliert?

vor jeder Gasanalyse

vor und nach jeder Gasanalyse

wenn regelmaBig, in welchem Rhythmus?........coooiiiii e
Wie haufig bzw. wann wird Ihr CHs-Messgerat kalibriert? ...........................

11. Nullprobe (nur Impfmaterial)

11.1 Wie hoch ist der Gasertrag aus dem Impfmaterial im Verhéltnis zum Gasertrag

der Proben? Bitte Spanne angeben.
Fermenter mit Probe ... - (I Biogas/Fermenter)

Nullprobe (Impfmaterial) ... e (I Biogas/Fermenter)

ANMEIKUNGEN oottt e e e e e e e be e e e e enrae e e e s
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11.2 Wie wird bei Ihnen die Nullwertkorrektur vorgenommen? (Abziehen des Gaser-
trags aus dem Impfmaterial vom Gasertrag der Probenfermenter - kann sich fir
den Biogasgasertrag und den Methanertrag unterscheiden)

» fUr jede einzelne Gasmessung Biogasl__l/ CHs

» am Ende des Versuchs fiir das Gesamtvolumen Biogas| [/ CHs

wenn fir jede Einzelmessung: Wie ermitteln sie den CH4-Gehalt aus dem Impfma-
terial fir die Einzelmessung:

= durch tatsachliche Messung

= durch Interpolation des CHs-Ertrages, da nicht gentigend
Gasvolumen vorhanden ist, um den CH4-Gehalt flr jede

Einzelmessung zu bestimmen

12. Wird zur Bestimmung des CHi-Gehaltes im Biogas eine Kopfraumkorrektur durch-
gefuhrt?

Ja: / Nein

wenn ja: Kurze Beschreibung des Verfahrens (z.B. Spulen mit Stickstoff)

13. Wird der Wasserdampfgehalt im Gas beriicksichtigt

- durch Wasserdampffalle vor der Volumenbestimmung

- durch rechnerische Korrektur (Uber Gastemperatur)

wenn Korrektur: Auf welcher Basis wird korrigiert? (Formel oder Quellenangabe):

14. Wurde bei der Berechnung eine rechnerische Korrektur des Gasvolumens auf
Normbedingung (T = 0°C, p = 1013,25 mbar) durchgefiihrt?

Ja: Nein

Insbesondere bei 6rtlicher Trennung von Fermenter und Ort der Volumenmessung nétig.

An welcher Stelle werden die Temperatur (Gas) und der Druck (Gas und Umgebung) ge-
L TEETSTY 0 PP

(ggf. Skizze beiftuigen)
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15. Erfolgt im normalem Laborbetrieb eine oTM-Korrektur bei Proben mit leicht-fliich-
tigen Bestandteilen (Fettsauren, Alkohole)?

Ja: / Nein

wenn ja, wie erfolgt die Korrektur

- nach WeiBbach-Methode

- nach Standardzahlen

- durch analytische Bestimmung der Sauren und Alkohole (bitte angeben):

16. Erganzende Daten
Bitte tGbermitteln Sie mit dem Fragebogen auch einen genauen Verlauf der kumulativen
Gasproduktionskurven (Summenkurve Biogas und/oder Methan) fiir die analysierten Sub-
strate sowie die Null- und Referenzprobe in diesem Ringversuch. Bitte nutzen Sie gangige
Datenformate wie Microsoft Excel, Word oder Textfile (*.txt oder *csv) und kennzeichnen
Sie bei den Substraten, ob es sich um die Bruttogasbildung oder die Nettogasbildung (ab-
zlglich der Nullprobe) handelt.

17. Weitere Anmerkungen
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Anhang A 7: Jahresmittelwerte der Labore fur Cellulose und Maissilage in

den Ringversuchsdurchgangen 2015-2017.
Die den einzelnen Jahresmittelwerten zugrundeliegende Anzahl der Wiederholungen variiert von
mindestens drei bis zu sechs je Labor und Jahr und ist hier nicht ausgewiesen.

Biogaspotenzial Methanpotenzial Methangehalt

Labor | 2015 | 2016 | 2017 | M | 2015 | 2016 | 2017 | W | 2015 | 2016 | 2017 | M
Nl/kg oTS %

LO1 | 719,67 | 714,00 | 706,00 | 713,22 | 299,91 | 357,21 | 359,06 | 338,73 | 41,67 | 50,03 | 50,87 | 47,52
L02 | 746,83 | 702,26 | 694,50 | 712,56 | 363,92 | 369,96 | 334,65 | 354,02 | 48,73 | 52,68 | 48,18 | 49,70
LO3 | 748,00 | 744,67 | 744,00 | 745,56 | 393,57 | 389,64 | 390,33 | 391,18 | 52,62 | 52,32 | 52,47 | 52,47
LO4* 687,87 687,87 323,57 323,57 47,03 47,03
LO5 | 730,58 | 739,40 | 746,95 | 738,98 | 362,37 | 366,03 | 376,22 | 368,21 | 49,60 | 49,50 | 50,40 | 49,74
Lo7 745,33 745,33 369,03 369,03 49,53 49,53
Lo9 | 616,47 | 703,22 653,65 | 351,36 | 440,42 389,53 | 57,00 | 62,63 59,41
L10 | 702,70 | 664,27 | 693,30 | 686,76 | 368,43 | 340,60 | 332,60 | 347,21 | 52,43 | 51,30 | 47,93 | 50,56
L11 774,23 774,23 419,73 419,73 54,20 54,20
L12 | 649,03 | 674,17 659,08 | 331,00 | 343,83 336,13 | 51,00 | 51,00 51,00
L12,5 - - 405,94 353,53 | 379,74 | -
L13* KA. 375,65 375,65 52,09 52,09
L14 | 723,84 | 733,84 | 752,24 | 738,53 | 384,41 | 393,54 | 399,38 | 393,44 | 53,11 | 53,63 | 53,00 | 53,28
L16 | 758,00 758,00 | 383,04 383,04 | 50,53 50,53
L16,5 681,01 | 711,45 | 696,23 342,94 | 362,84 | 352,89 50,30 | 56,07 | 53,18
L17 753,25 753,25 360,77 360,77 47,93 47,93
L18 | 752,74 | 737,43 745,08 | 372,69 | 364,25 368,47 | 49,51 | 49,39 49,45
L21 | 697,72 | 710,80 | 705,80 | 704,77 | 363,41 | 356,13 | 357,19 | 358,91 | 51,16 | 50,50 | 51,25 | 50,97
L22 | 703,41 | 745,00 | 686,80 | 703,42 | 344,69 | 353,00 | 355,20 | 350,01 | 49,00 | 47,33 | 52,21 | 49,79
L22,5
L23* | 752,33 699,33 | 725,83 | 384,67 362,33 | 373,50 | 51,13 51,83 | 51,48
L25 | 720,67 744,67 | 732,67 | 362,00 376,67 | 369,33 | 50,23 50,57 | 50,40
L26* | 687,90 687,90 | 242,57 242,57 | 35,33 35,33
Lo7* 925,00 | 925,00 465,51 | 465,51 50,33 | 50,33
L28 | 759,40 764,33 | 762,09 | 350,60 352,83 | 351,82 | 46,15 46,19 | 46,17
L31 | 73872 738,72 | 376,68 376,68 | 50,99 50,99
L32 | 646,33 680,33 | 663,33 | 380,98 384,00 | 382,49 | 58,87 56,33 | 57,60
L33 | 698,64 698,64 | 343,03 343,03 | 49,12 49,12
L34 | 721,00 764,00 | 742,50 | 373,00 373,00 | 51,69 51,69
L38 291,93 201,93
L38,5 404,72 404,72
L39 | 685,31 685,31 | 357,27 357,27 | 52,12 52,12
L51 662,00 | 662,00 371,67 | 371,67 56,17 | 56,17
L54 - 368,64 | 368,64 -
L55 - 395,17 | 395,17 -
L57* 758,72 | 758,72 380,45 | 389,45 51,33 | 51,33
MW 720,88 365,47 50,86
—-— 181 197 176

* Fur dieses Labor liegt kein Fragebogen vor.
** Labor mit AMPTS-Apparatur, daher keine Bestimmung von Biogasertrag und Methangehalt.



1 Dreijahresmittelwert (iber alle Labore und die drei Durchginge.
2 Anzahl der Wiederholungen, die in den Dreijahresmittelwert eingeflossen sind.

Maissilage

Biogaspotenzial Methanpotenzial Methangehalt

Labor 2015 2016 2017 1'\5/|_V]\_/7 2015 2016 2017 1'\5/|_V]\_/7 2015 2016 2017 1'\;_\/]\_/7
Nl/kg oTS %

Lo1 573,33 | 674,00 | 699,00 ;| 648,78 | 361,20 | 353,95 { 357,64 | 357,60 | 63,00 52,53 | 51,17 | 55,57
L02 689,60 | 641,15 | 708,44 | 682,60 | 373,65 | 370,59 { 380,68 | 375,54 | 54,19 57,80 | 53,74 | 55,09
LO3 706,00 | 708,00 | 685,67 {699,89 | 373,69 | 382,19 { 376,21 | 377,36 | 52,93 53,98 | 54,87 | 53,93
LO4* 747,53 747,53 386,87 386,87 51,77 51,77
LO5 734,64 | 743,73 | 691,98 | 723,45 | 387,89 | 395,07 { 378,88 | 387,28 | 52,80 53,10 | 54,80 | 53,26
LO7 740,73 740,73 412,70 412,70 55,75 55,75
L09 659,66 | 653,22 656,90 | 367,44 | 375,70 370,98 | 55,70 57,52 56,48
L10 708,13 { 672,77 | 665,27 { 682,06 | 386,43 | 373,37 | 350,73 { 370,18 | 54,53 55,50 52,73 | 54,26
L11 694,57 694,57 395,80 395,80 57,00 57,00
L12 585,39 | 540,23 557,17 | 304,40 | 291,72 296,48 | 52,00 54,00 52,50
L12,5 ** * 347,67 364,18 | 355,92 b *
L13* k.A. 360,66 360,66 57,06 57,06
L14 734,63 | 723,52 | 741,32 | 732,26 | 427,28 | 420,98 | 421,42 | 422,49 | 58,16 58,19 56,85 | 57,71
L16 612,00 612,00 | 317,42 317,42 | 51,87 51,87
L16,5 681,57 | 639,59 | 660,58 401,96 | 345,19 | 373,57 58,97 | 53,80 | 56,01
L17 694,04 694,04 353,89 353,89 51,00 51,00
L18 752,05 | 722,99 737,52 | 400,94 | 374,69 387,81 53,31 51,83 52,57
L21 691,96 | 664,59 | 673,46 | 676,67 | 380,61 | 350,41 { 359,88 | 363,63 | 53,37 52,43 | 53,36 | 53,05
L22 636,27 | 686,33 | 643,50 | 650,05 | 338,90 | 363,67 { 365,00 | 352,65 | 53,26 53,00 | 56,50 | 54,20
L22,5 641,42 641,42 | 343,20 343,20 | 53,50 53,50
L23* 694,00 671,00 | 682,50 | 383,00 367,00 | 375,00 | 55,17 54,73 | 54,95
L25 597,67 718,00 | 657,83 | 314,67 376,33 | 345,50 | 52,60 52,43 | 52,51
L26* 701,07 701,07 | 335,20 335,20 | 47,67 47,67
L27* 677,33 | 677,33 339,09 | 339,09 50,00 | 50,00
L28 675,00 740,60 | 707,80 | 340,20 366,40 | 353,30 | 50,40 49,45 | 49,93
L31 650,06 650,06 | 380,69 380,69 | 58,63 58,63
L32 708,00 642,00 | 675,00 | 416,33 411,00 | 413,67 | 58,80 64,00 | 61,40
L33 685,18 685,18 | 368,47 368,47 | 53,76 53,76
L34 669,33 588,67 | 629,00 | 378,33 k.A. 378,33 | 56,61 k.A. 56,61
L38 *x 251,24 251,24 *k
L38,5 *x 248,74 248,74 *k
L39 667,42 667,42 | 369,90 369,90 | 55,51 55,51
L51 656,33 | 656,33 345,67 | 345,67 52,73 | 52,73
L54 ** 336,58 | 336,58 *
L55 *x 321,94 i 321,94 **
L57* 712,18 712,18 392,09 | 392,09 55,05 | 55,05
Mw? 677,98 364,26 54,46
n? 186 207 181

* Fur dieses Labor liegt kein Fragebogen vor.
** Labor mit AMPTS-Apparatur, daher keine Bestimmung von Biogasertrag und Methangehalt.

1 Dreijahresmittelwert tiber alle Labore und die drei Durchgénge.
2 Anzahl der Wiederholungen, die in den Dreijahresmittelwert eingeflossen sind.




Anhang A8: Erganzende Darstellungen Jahreswerte (Punktdiagramme)

Abbildung A8-1: Ringversuch-Ergebnisse der Durchgange 2015-2017 fir Maissilage in Abhangigkeit
von der Probenlagerung zwischen Erhalt der Proben und Ansatz des Batchversuches, anschliefend
sortiert Nach VersuchSaufbhau. ........oiii i s sbee e e e nareeas 2

Abbildung A8-2: Ringversuch-Ergebnisse der Durchgange 2015-2017 fir Maissilage in Abhangigkeit
von der Art des Auftauens bei Tiefkilihllagerung der Probe, anschlieSend sortiert nach
VEISUCNSAUTDAU. ..eeiiicec e e et e e e et e e e e eabte e e e ebteeessabteeeeesteeeeenseaeassnes 3

Abbildung A8-3: Ringversuch-Ergebnisse der Durchgange 2015-2017 fiir Cellulose in Abhangigkeit von
der Herkunft des verwendeten Inokulums, anschliefend sortiert nach Versuchsaufbau...................... 4

Abbildung A8-4: Ringversuch-Ergebnisse der Durchgange 2015-2017 fir Maissilage in Abhangigkeit
von der Herkunft des verwendeten Inokulums, anschlieend sortiert nach Versuchsaufbau............... 5

Abbildung A8-5: Ringversuch-Ergebnisse der Durchgange 2015-2017 fiir Cellulose in Abhangigkeit von
der Lagertemperatur des Inokulums, anschlieend sortiert nach Versuchsaufbau. Punkte geben den
Mittelwert der Parallelansatze eines Labors fiir das jeweilige Jahr wieder.........cccceeeeiieiiiiiieee e, 6

Abbildung A8-6: Ringversuch-Ergebnisse der Durchgange 2015-2017 fiir Maissilage in Abhangigkeit
von der Lagertemperatur des Inokulums, anschlieRend sortiert nach Versuchsaufbau. ...................... 7

Abbildung A8-7: Ringversuch-Ergebnisse der Durchgange 2015-2017 fiir Cellulose in Abhangigkeit von
der Durchfiihrung einer Kopfraumkorrektur, anschlieRend sortiert nach Versuchsaufbau................... 8

Abbildung A8-8: Ringversuch-Ergebnisse der Durchgiange 2015-2017 fir Maissilage in Abhangigkeit
von der Durchfiihrung einer Kopfraumkorrektur, anschlieRend sortiert nach Versuchsaufbau............ 9
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Abbildung A8-1: Ringversuch-Ergebnisse der Durchgénge 2015-2017 fir Maissilage in Abhangigkeit von der
Probenlagerung zwischen Erhalt der Proben und Ansatz des Batchversuches, anschlielend sortiert nach
Versuchsaufbau. Punkte geben den Mittelwert der Parallelansétze eines Labors fiir das jeweilige Jahr wieder.
Durchgezogene Linien stellen den Dreijahresmittelwert Uber alle Labor und Durchgange fiir den jeweiligen

Parameter dar.

Art der Lagerung: 1: bei Raumtemperatur; 2: im Kuhlschrank (gekihlt); 3: im Tiefkiihlschrank (eingefroren); k.A.: keine Angabe
Versuchsaufbauten: 1: Eudiometer; 2: Gassammelrohr; 3: Gassammelsack; 4: Glasspritze (HBT); 5: Druckgasmessgerat; 6:

AMPTS; k.A.: keine Angabe
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Abbildung A8-2: Ringversuch-Ergebnisse der Durchgange 2015-2017 fur Maissilage in Abhangigkeit von der Art
des Auftauens bei Tiefkuhllagerung der Probe, anschlieRend sortiert nach Versuchsaufbau. Punkte geben den
Mittelwert der Parallelanséatze eines Labors fiir das jeweilige Jahr wieder. Durchgezogene Linien stellen den
Dreijahresmittelwert tiber alle Labor und Durchgéange fiir den jeweiligen Parameter dar.

Art des Auftauens: O: keine Tiefkiihlung der Proben; 1: im Kihlschrank (Uber Nacht); 2; bei Raumtemperatur; 3: erwarmt; k.A.:
keine Angabe

Versuchsaufbauten: 1: Eudiometer; 2: Gassammelrohr; 3: Gassammelsack; 4: Glasspritze (HBT); 5: Druckgasmessgerat; 6:
AMPTS; k.A.: keine Angabe
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Abbildung A8-3: Ringversuch-Ergebnisse der Durchgédnge 2015-2017 fir Cellulose in Abh&ngigkeit von der
Herkunft des verwendeten Inokulums, anschlieend sortiert nach Versuchsaufbau. Punkte geben den Mittelwert
Parallelanséatze eines Labors fir das jeweilige Jahr wieder.
Dreijahresmittelwert tiber alle Labor und Durchgénge fir den jeweiligen Parameter dar. Fur Biogas ist auRerdem
der stdchiometrisch mogliche Sollwert inkl. des Zielkorridors +/-10% angeben, in dem die Ergebnisse im

der

Methangehalt Cellulose

Ringversuch liegen sollten (Qualitatskriterium bis Durchgang 2017/18).

Herkunft des Inokulums: 1: kontrolliert angezogen bzw. gemischt; 2: Garriickstand einer oder mehrere Biogasanlagen; 4:
Anaerobstufe einer Klaranlage; 5: Mischung Garrest Biogasanlage (GR BGA) und Anaerobstufe Klaranlage (AS KA); k.A.: keine

Angabe

Versuchsaufbauten: 1: Eudiometer; 2: Gassammelrohr; 3: Gassammelsack; 4: Glasspritze (HBT); 5: Druckgasmessgerat; 6:

AMPTS; k.A.: keine Angabe

Durchgezogene Linien stellen den
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Abbildung A8-4: Ringversuch-Ergebnisse der Durchgange 2015-2017 fiir Maissilage in Abhangigkeit von der
Herkunft des verwendeten Inokulums, anschlieend sortiert nach Versuchsaufbau. Punkte geben den Mittelwert
der Parallelansatze eines Labors fir das jeweilige Jahr wieder.
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Dreijahresmittelwert Uber alle Labor und Durchgénge fir den jeweiligen Parameter dar.

Herkunft des Inokulums: 1: kontrolliert angezogen bzw. gemischt; 2: Garriickstand einer oder mehrere Biogasanlagen; 4:
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Versuchsaufbauten: 1: Eudiometer; 2: Gassammelrohr; 3: Gassammelsack; 4: Glasspritze (HBT); 5: Druckgasmessgerat; 6:

AMPTS; k.A.: keine Angabe

Durchgezogene Linien stellen den
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Abbildung A8-6: Ringversuch-Ergebnisse der Durchgénge 2015-2017 fir Maissilage in Abhangigkeit von der
Lagertemperatur des Inokulums, anschlieBend sortiert nach Versuchsaufbau. Punkte geben den Mittelwert der
Parallelanséatze eines Labors fur das jeweilige Jahr wieder. Durchgezogene Linien stellen den Dreijahresmittelwert
Uber alle Labor und Durchgénge fir den jeweiligen Parameter dar.

Herkunft des Inokulums: 0: Raumtemperatur; 1: temperiert (~38°C); k.A.: keine Angabe

Versuchsaufbauten: 1: Eudiometer; 2: Gassammelrohr; 3: Gassammelsack; 4: Glasspritze (HBT); 5: Druckgasmessgerat; 6:
AMPTS; k.A.: keine Angabe
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Abbildung A8-7: Ringversuch-Ergebnisse der Durchgédnge 2015-2017 fur Cellulose in Abhangigkeit von der
Durchfiihrung einer Kopfraumkorrektur, anschlieend sortiert nach Versuchsaufbau. Punkte geben den Mittelwert
Parallelanséatze eines Labors fir das jeweilige Jahr wieder.
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Abbildung A8-8: Ringversuch-Ergebnisse der Durchgange 2015-2017 fiir Maissilage in Abhangigkeit von der
Durchfiihrung einer Kopfraumkorrektur, anschlieBend sortiert nach Versuchsaufbau. Punkte geben den Mittelwert
der Parallelansatze eines Labors fiur das jeweilige Jahr wieder. Durchgezogene Linien stellen den
Dreijahresmittelwert Uber alle Labor und Durchgénge fiur den jeweiligen Parameter dar.

HBT: kein Kopfraum vorhanden, daher keine Korrektur nétig; k.A.: keine Angabe

Versuchsaufbauten: 1: Eudiometer; 2: Gassammelrohr; 3: Gassammelsack; 4: Glasspritze (HBT); 5: Druckgasmessgerat; 6:
AMPTS; k.A.: keine Angabe



Anhang A9: Erganzende Boxplot-Darstellungen
Abbildungen

Abbildung A9-1: Ringversuch-Ergebnisse der Durchgange 2015-2017 fir Maissilage in Abhangigkeit
von einer zusatzlichen SubstrataufberEitUNg......c..covieiiiii i

Abbildung A9-2: Ringversuch-Ergebnisse der Durchgange 2015-2017 fir Cellulose (links) und
Maissilage (rechts) in Abhangigkeit von der Dauer des Ausgasens des Inokulums............cccccveeeeenneenn.

Abbildung A9-3: Ringversuch-Ergebnisse der Durchgange 2015-2017 fir Cellulose (links) und
Maissilage (rechts) in Abhangigkeit von der Lagertemperatur des Inokulums...........ccccoveveeiiveeeeinnennnn.

Abbildung A9-4: Ringversuch-Ergebnisse der Durchgange 2015-2017 fir Cellulose (links) und
Maissilage (rechts) in Abhangigkeit von der Haufigkeit der Methanmessung.. .......cccoccvveeviiveeecccineenn.
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Tabelle A9-1: Mittelwerte und Mediane fiir die einzelnen Kategorien ,,zusatzliche
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Inokulum®, mittlerer Median Uber alle Kategorien (ohne k.A.) sowie Abweichungen der
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Tabelle A9-3: Mittelwerte und Mediane fiir die einzelnen Kategorien ,temperierte Lagerung des
Inokulums”, mittlerer Median Uber alle Kategorien (ohne k.A.) sowie Abweichungen der
Einzelmediane vom mittleren Median ..........cuviiiiciiieiiciie e e s e e e e reaae e

Tabelle A9-4: Mittelwerte und Mediane fiir die einzelnen Kategorien ,,Haufigkeit der
Methanmessung”, mittlerer Median UGber alle Kategorien (ohne k.A.) sowie Abweichungen der
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Abbildung A9-1: Ringversuch-Ergebnisse der Durchgédnge 2015-2017 fur Maissilage in Abhéngigkeit von einer
zusatzlichen Substrataufbereitung (Datenbasis: KTBL | Darstellung: DBFZ).
keine Angabe: Labore ohne eingereichten Fragebogen (n=6).

Tabelle A9-1: Mittelwerte und Mediane fir die einzelnen Kategorien ,zusatzliche Substrataufbereitung®, mittlerer
Median Uber alle Kategorien (ohne k.A.) sowie Abweichungen der Einzelmediane vom mittleren Median
(hellorange: Abweichung gréRer +/- 2,5 %; dunkelorange: Abweichung groRer +/- 3 %)

upmia e | verwencet, | zeremen [ Seigeinetun | teme
MAISSILAGE
Biogaspotential Maissilage [NI/kg 0 TM]
Median 682 679 677 680
Mittel 681 680 671 674
Mittel Median 679 n.b.
Abweichung 0,4 0,0 -0,4 n.b.
Anzahl Labore 15 4 3 8
Methanpotential Maissilage [NI/kg 0TM]
Median 370 366 360 371
Mittel 366 377 365 359
Mittel Median 365 n.b.
Abweichung 1,3 0,2 -1,5 n.b.
Anzahl Labore 17 4 4 9
Methangehalt Maissilage [%]
Median 53,9 55,4 53,5 55,0
Mittel 54,5 54,6 54,5 53,5
Mittel Median 54,28 n.b.
Abweichung -0,6 2,1 -1,4 n.b.
Anzahl Labore 15 4 3 9

*) n=1: Biogasertrag und Methangehalt sind nicht im Analyseumfang der Methode des Labors enthalten, daher auch nicht bei
Ermittlung des mittleren Medians einbezogen.

n.b.: Labore ohne Angaben wurden bei der Ermittlung des mittleren Medians nicht beruicksichtigt, daher auch Abweichung nicht

ausgewiesen.
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Abbildung A9-2: Ringversuch-Ergebnisse der Durchgénge 2015-2017 fur Cellulose (links) und Maissilage (rechts)
in Abhangigkeit von der Dauer des Ausgasens des Inokulums (Datenbasis: KTBL | Darstellung: DBFZ).
keine Angabe: Labore ohne eingereichten Fragebogen (n=6) bzw. ohne Angabe an dieser Stelle des Fragebogens.



Tabelle A9-2: Mittelwerte und Mediane fiir die einzelnen Kategorien ,Dauer des Ausgasens beim Inokulum®,
mittlerer Median Uber alle Kategorien (ohne k.A.) sowie Abweichungen der Einzelmediane vom mittleren Median
(hellorange: Abweichung gréRer +/- 2,5 %; dunkelorange: Abweichung gréRer +/- 3 %)

M <1Woche >1Wochen |keine Angabe
CELLULOSE
Biogaspotential Cellulose [NI/kg 0 TM]
Median 739 739 703
Mittel 720 733 724
Mittel Median 739 n.b.
Abweichung 0,0 0,0 n.b.
Anzahl Labore 11 5 13
Methanpotential Cellulose [NI/kg 0TM]
Median 373 361 354
Mittel 374 374 359
Mittel Median 367 n.b.
Abweichung 1,7 -1,7 n.b.
Anzahl Labore 13 5 15
Methangehalt Cellulose [%]
Median 51,0 52,1 50,1
Mittel 51,9 51,0 49,7
Mittel Median 51,5 n.b.
Abweichung -1,1 1,1 n.b.
Anzahl Labore 11 5 14
MAISSILAGE
Biogaspotential Maissilage [NI/kg 0 TM]
Median 675 694 683
Mittel 673 687 679
Mittel Median 685 n.b.
Abweichung -1,4 1,4 n.b.
Anzahl Labore 11 5 14
Methanpotential Maissilage [NI/kg 0TM]
Median 370 370 365
Mittel 367 380 359
Mittel Median 370 n.b.
Abweichung 0,0 0,0 n.b.
Anzahl Labore 13 5 16
Methangehalt Maissilage [%)]
Median 53,9 55,6 53,8
Mittel 54,9 55,4 53,4
Mittel Median 54,7 n.b.
Abweichung -1,5 1,5 n.b.
Anzahl Labore 11 5 15

*) n=1: Biogasertrag und Methangehalt sind nicht im Analyseumfang der Methode des Labors enthalten, daher auch nicht bei
Ermittlung des mittleren Medians einbezogen.

n.b.: Labore ohne Angaben wurden bei der Ermittlung des mittleren Medians nicht beruicksichtigt, daher auch Abweichung nicht
ausgewiesen.
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Abbildung A9-3: Ringversuch-Ergebnisse der Durchgéange 2015-2017 fiir Cellulose (links) und Maissilage (rechts)
in Abhangigkeit von der Lagertemperatur des Inokulums (Datenbasis: KTBL | Darstellung: DBFZ).

ja: temperierte Lagerung bei ca. 38°C; nein: Lagerung bei Raumtemperatur

keine Angabe: Labore ohne eingereichten Fragebogen (n=6) bzw. ohne Angabe an dieser Stelle des Fragebogens.



Tabelle A9-3: Mittelwerte und Mediane fiir die einzelnen Kategorien ,temperierte Lagerung des Inokulums®, mittlerer
Median Uber alle Kategorien (ohne k.A.) sowie Abweichungen der Einzelmediane vom mittleren Median
(hellorange: Abweichung gréRer +/- 2,5 %; dunkelorange: Abweichung gréRer +/- 3 %)

Substrat Kategorie ja nein keine Angabe
CELLULOSE
Biogaspotential Cellulose [NI/kg 0 TM]
Median 726 723 726
Mittel 719 724 731
Mittel Median 724 n.b.
Abweichung 0,2 -0,2 n.b.
Anzahl Labore 14 4 11
Methanpotential Cellulose [NI/kg 0TM]
Median 370 365 369
Mittel 372 367 363
Mittel Median 368 n.b.
Abweichung 0,7 -0,7 n.b.
Anzahl Labore 14 6 13
Methangehalt Cellulose [%)]
Median 51,3 49,4 51,0
Mittel 51,9 49,3 49,8
Mittel Median 50,4 n.b.
Abweichung 1,9 -1,9 n.b.
Anzahl Labore 14 4 12
MAISSILAGE
Biogaspotential Maissilage [NI/kg 0TM]
Median 675 684 683
Mittel 675 680 681
Mittel Median 679 n.b.
Abweichung -0,7 0,7 n.b.
Anzahl Labore 15 4 11
Methanpotential Maissilage [NI/kg 0 TM]
Median 370 355 371
Mittel 374 354 361
Mittel Median 363 n.b.
Abweichung 2,1 -2,1 n.b.
Anzahl Labore 15 6 13
Methangehalt Maissilage [%0]
Median 54,3 53,1 53,8
Mittel 55,1 53,1 53,6
Mittel Median 53,7 n.b.
Abweichung 1,0 -1,0 n.b.
Anzahl Labore 15 4 12

*) n=1: Biogasertrag und Methangehalt sind nicht im Analyseumfang der Methode des Labors enthalten, daher auch nicht bei
Ermittlung des mittleren Medians einbezogen.

n.b.: Labore ohne Angaben wurden bei der Ermittlung des mittleren Medians nicht bertucksichtigt, daher auch Abweichung nicht
ausgewiesen.
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Abbildung A9-4: Ringversuch-Ergebnisse der Durchgénge 2015-2017 fur Cellulose (links) und Maissilage (rechts)
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in Abhangigkeit von der Haufigkeit der Methanmessung (Datenbasis: KTBL | Darstellung: DBFZ).

keine Angabe: Labore ohne eingereichten Fragebogen (n=6) bzw. ohne Angabe an dieser Stelle des Fragebogens.




Tabelle A9-4: Mittelwerte und Mediane fir die einzelnen Kategorien ,Haufigkeit der Methanmessung®, mittlerer
Median Uber alle Kategorien (ohne k.A.) sowie Abweichungen der Einzelmediane vom mittleren Median
(hellorange: Abweichung gréRer +/- 2,5 %; dunkelorange: Abweichung groRer +/- 3 %).

Kategorie | taglich, je nach Qassammlung keine
Substrat Gasmenge (Mischprobe zum AMPTS Angabe
Versuchsende)
CELLULOSE
Biogaspotential Cellulose [NI/kg 0 TM]
Median 739 705 ) 707
Mittel 726 710 ) 729
Mittel Median 722 *) n.b.
Abweichung 2,3 -2,3 *) n.b.
Anzahl Labore 16 5 *) 8
Methanpotential Cellulose [NI/kg 0TM]
Median 364 372 380 374
Mittel 366 370 381 363
Mittel Median 372 n.b.
Abweichung -2,0 -0,1 2,1 n.b.
Anzahl Labore 16 5 3 9
Methangehalt Cellulose [%)]
Median 49,8 52,5 *) 51,0
Mittel 50,5 52,9 ) 49,8
Mittel Median 51,1 *) n.b.
Abweichung -2,6 2,6 *) n.b.
Anzahl Labore 16 5 *) 9
MAISSILAGE
Biogaspotential Maissilage [NI/kg 0 TM]
Median 683 661 ) 680
Mittel 684 664 ) 674
Mittel Median 672 *) n.b.
Abweichung 1,6 -1,6 *) n.b.
Anzahl Labore 17 5 *) 8
Methanpotential Maissilage [NI/kg 0TM]
Median 370 374 337 361
Mittel 374 368 338 356
Mittel Median 360 n.b.
Abweichung 2,8 3,7 -6,5 n.b.
Anzahl Labore 17 5 3 9
Methangehalt Maissilage [%0]
Median 54,3 53,9 *) 52,5
Mittel 54,8 54,5 *) 53,1
Mittel Median 54,1 *) n.b.
Abweichung 0,3 -0,3 *) n.b.
Anzahl Labore 17 5 *) 9

*) n=1: Biogasertrag und Methangehalt sind nicht im Analyseumfang der Methode des Labors enthalten, daher auch nicht bei
Ermittlung des mittleren Medians einbezogen.

n.b.: Labore ohne Angaben wurden bei der Ermittlung des mittleren Medians nicht beruicksichtigt, daher auch Abweichung nicht
ausgewiesen.



Anhang A 10: ISR-Verhaéltnisse fur Cellulose und Maissilage sowie ausge-
wahlte Inokulumeigenschaften der Ringversuchsdurchgange 2015 bis 2017

2015 2016 2017

oo | ST | B T o | e [ e | o [ o [ e

Basis) ertrag? ertrag® Basis ertrag ertrag Basis ertrag ertrag
LO1 5,74 0,126 0,180 3,90 0,331 0,361 4,01 0,023 0,027
L02 2,59 2,10 0,2358 2,05 0,0003
LO3 11,24 0,201 0,243 17,52 0,615 0,747 19,28
LO4* 2,71 0,198 0,264
LO5 1,66 0,198 0,236 1,91 2,09 0,284 0,349
LO7 2,47 0,283 0,381
LO9 3,84 0,453 0,374 3,18 0,563 0,259
L10 2,51 0,110 0,128 3,80 0,133 0,162 3,04 0,152 0,213
L11 5,61 0,426 0,502
L12 5,06 1,792 2,038 10,03 1,419 1,503
L12,5 4,19 0,620 4,32 0,618 0,713
L13* 3,05 0,081 0,103
L14 1,93 0,286 0,387 1,83 0,252 0,345 1,59 0,198 0,275
L16 5,97 1,433 1,710
L16,5 7,95 18,982 0,867 6,58 0,950
L17 1,99 0,114 0,100
L18 571 0,447 0,560 5,21 0,416 0,496
L21 3,90 4,05 3,97 0,334 0,351
L22 72,32 62,230 70,325 2,41 0,047 0,061 2,50 0,050 0,066
L22,5 72,32 62,230 70,325
L23* 7,90 8,06
L25 7,18 0,088 0,101 2,67
L26* 2,93 0,140 0,223
L27* 0,429
L28 3,49 0,149 0,206 2,34 0,052 0,071
L31 2,08
L32 1,87 0,014 0,003 1,85 0,013 0,006
L33 0,56 0,038 0,026
L34 3,81 0,239 0,134 3,33 0,375 0,291
L38 4,00 0,551
L38,5 4,00 0,747
L39 3,00 0,698 1,012
L51 291,885
L54 2,04 0,281
L55 19,95 3,992
L57* 2,09 0,179 0,224

* Fur dieses Labor liegt kein Fragebogen vor.

1 ISR oTM-Basis: Verhiltnis von oTM-Einwaage Inokulum zu oTM-Einwaage Probenmaterial im Batchansatz

2) |SR Basis Biogasertrag: Verhiltnis von Biogasertrag aus Inokulum zu Biogasertrag aus Probenmaterial

3) ISR Basis Methanertrag: Verhiltnis von Methanertrag aus Inokulum zu Methanertrag aus Probenmaterial

ausgegraute Zellen: keine Teilnahme des Labors in diesem Durchgang; leere Zellen: Angaben im Fragebogen und Ergebnisblatt nicht
ausreichend fur Berechnung des jeweiligen ISR.



Maissilage
2015 2016 2017

I e e e e e o

Basis’) ertrag? ertrag® Basis ertrag ertrag Basis ertrag ertrag
LO1 6,12 0,168 0,159 5,96 0,537 0,557 4,94 0,028 0,034
LO2 3,03 2,10 0,2585 2,06 0,0003
LO3 7,03 0,133 0,160 7,38 0,273 0,321 8,57
LO4* 2,64 0,178 0,216
LO5 1,67 0,198 0,222 1,99 1,85 0,271 0,308
LO7 3,01 0,347 0,415
LO9 1,46 0,161 0,136 1,29 0,254 0,113
L10 1,92 0,084 0,094 1,85 0,064 0,072 2,08 0,108 0,138
L11 10,65 0,901 1,009
L12 5,77 2,301 2,566 9,71 1,753 1,753
L12,5 4,36 0,765 4,04 0,581 0,645
L13* 3,15 0,096 0,111
L14 1,86 0,271 0,336 1,83 0,252 0,320 1,52 0,192 0,250
L16 4,42 1,314 1,528
L16,5 4,92 10,021 0,536 3,16 0,507
L17 1,95 0,121 0,100
L18 4,18 0,328 0,381 3,27 0,267 0,303
L21 9,98 11,62 9,26 0,817 0,814
L22 54,39 51,739 53,561 2,32 0,051 0,060 2,01 0,044 0,054
L22,5 67,74 65,052 67,638
L23* 67,74 5,03
L25 4,96 0,073 0,080 2,56
L26* 2,98 0,140 0,165
L27* 0,245
L28 3,22 0,155 0,197 1,81 0,041 0,053
L31 2,16
L32 1,86 0,013 0,003 1,86 0,014 0,006
L33 0,56 0,039 0,025
L34 3,60 0,244 0,124 3,26 0,477 0,339
L38 4,00 0,779
L38,5 3,99 0,866
L39 2,96 0,711 0,968
L51 84,125
L54 1,95 0,295
L55 19,91 4,238
L57* 1,95 0,178 0,207

* Fur dieses Labor liegt kein Fragebogen vor.
1 ISR oTM-Basis: Verhiltnis von oTM-Einwaage Inokulum zu oTM-Einwaage Probenmaterial im Batchansatz
2) ISR Basis Biogasertrag: Verhiltnis von Biogasertrag aus Inokulum zu Biogasertrag aus Probenmaterial

3) ISR Basis Methanertrag: Verhiltnis von Methanertrag aus Inokulum zu Methanertrag aus Probenmaterial
ausgegraute Zellen: keine Teilnahme des Labors in diesem Durchgang; leere Zellen: Angaben im Fragebogen und Ergebnisblatt nicht
ausreichend fur Berechnung des jeweiligen ISR.




Eigenschaften des Inokulums
2015 2016 2017

Labor T?)%Glze’cl?lt Cgt;rr’:/elllt pH-Wert Taﬁf’cl?lt (g;—r':/zlalt pH-Wert T?%GIS&?“ C?;—r':/elalt pH-Wert

(% T™) (% TM) (% TM)
LO1 4,60 58,87 8,04 4,10 62,77 7,83 4,17 61,43 7,80
LO2 5,30 61,78 7,89 3,61 56,98 8,36 3,05 63,10 7,94
L03 4,21 49,41 7,68 4,31 50,12 7,88 4,56 52,40 7,76
L04* 5,69 63,40 7,88
LO5 3,56 70,51 7,62 4,38 70,70 7,60 4,74 71,24
LO7 0,02 0,65 7,40
LO9 4,81 50,27 7,53 4,03 50,40 7,71
L10 4,39 61,56 7,92 4,05 59,85 7,83 4,20 64,70 7,82
L11 4,55 64,82 7,60
L12 3,24 80,20 7,13 74,14 7,71
L12,5 3,24 80,20 3,55 73,51
L13* 4,69 62,22
L14 2,77 55,81 7,89 2,54 56,79 7,76 2,59 58,72 7,74
L16 6,31 71,76 7,55
L16,5 7,49 79,23 7,51 6,36 79,02 7,57
L17 8,82 71,61 8,04
L18 5,27 64,19 4,76 65,48
L21 7,37 7,92 4,07 65,89 7,48 4,10 64,28 7,78
L22 4,97 59,92 8,68 5,06 61,00 5,47 58,59 #DIV/0!
L22,5 4,97 59,92 8,68 0,00 0,00 0,00
L23* 4,82 63,05 8,38 4,90 62,57 8,07
L25 3,14 57,64 7,40 2,91 58,08 7,37
L26* 5,80 64,30
L27*
L28 6,83 65,30 4,81 62,85
L31 3,02 57,44 7,74 0,00 0,00 0,00
L32 7,34 61,42 8,36 5,27 70,52 8,32
L33 32,98 54,61 7,40 0,00 0,00 0,00
L34 4,23 42,87 7,53 3,24 48,97 7,74
L38 4,95 65,56 8,03
L38,5 4,95 65,56 7,95
L39 3,83 63,43
L51 7,77
L54 0,03 0,65
L55 0,03 62,70
L57* 5,68 71,77 8,07

* Fur dieses Labor liegt kein Fragebogen vor.
ausgegraute Zellen: keine Teilnahme des Labors in diesem Durchgang; leere Zellen: keine Angaben im Fragebogen und Ergebnisblatt zu den
Inokulumeigenschaften.
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