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Sachbericht Teil Il DREISATS
Teilprojekt der pontes pabuli GmbH

1. Ziele und Zielerreichung

Die Partner verfolgen mit dem entwickelten DREISATS-Konzept ein regionale Phosphorrecycling aus Klar-
schlammen mit integrierter Schwermetallabscheidung. Als Gesamtprojektziel stand dabei die praxisnah-
prototypische Erprobung und Demonstration dieses Konzeptes und der dazugehoérigen Prozesskette von
der thermischen Klarschlammverwertung tiber das Phosphorrecycling bis zur Produktverwertung beispiel-
haft fir die Modellregion "Mitteldeutsches Dreilandereck" Sachsen-Anhalt, Thiiringen und Sachsen. Im
Rahmen des DREISATS-Konzeptes erfolgt die Nutzbarmachung des Phosphors nach dem PONTES PABULI-
VERFAHREN. Dabei werden erzeugten Aschen in gebrauchsfertige Diingemittel Gberfiihrt und kénnen so
konventionelle Diingemittel in der Landwirtschaft ersetzen. Im Teilprojekt der Pontes pabuli GmbH sollte
der Machbarkeitsnachweis des Verwertungsverfahren im technisch relevanten Mal3stab erbracht und Ba-
sisdaten fir die Skalierung in den Produktionsmal3stab gewonnen werden. Zusammenfassend wurden fol-
gende Ziele erreicht:

=  Erarbeitung und Bereitstellung standortspezifischer Rezepturen: Auf Basis der Ermittlung und Bewer-
tung der Inputstrome und durchgefiihrter laborativer und kleintechnischer Vorversuche wurden
standortspezifische Rezepturen fir unterschiedlichen Demonstrator-Aschen entwickelt. An der errich-
teten Versuchsanlage konnten diese Rezepturen in diesem (klein-)technischen MaRstab verifiziert
werden. Durch eingehende Untersuchung einschlieRlich durchgefiihrter Pflanzversuche konnte die
Eignung als Dingemittel nachgewiesen werden. So belegen die analytischen Untersuchungen an er-
zeugten unterschiedlichen Diingertypen, dass die Neutralammoniumcitrat-Ldslichkeit als MaR fir ei-
nen Aufschluss der Aschen und als Indikator fiir die Pflanzenverfligbarkeit bei grofler 90 % bezogen
auf den Gesamtphosphatgehalt liegt (= Meilenstein 3). Durch Pflanzversuche (Topf- und Freiland)
wurde die Dingewirkung (Wirksamkeit und Pflanzenverfligbarkeit) erzeugter Diingemittel nachgewie-
sen (= Meilenstein 4).

= Ermittlung regionalspezifischer Material- und Verfahrensparameter: Durch die systematischen Vor-
untersuchungen der (Teil-)Prozessschritte konnten die relevanten Prozessparameter fiir die Auslegung
der Versuchsanlage definiert, die Technologiekomponenten fiir die Prozessschritte ausgewahlt und fir
die Versuchsanlage dimensioniert werden. Aus den durchgefiihrten Versuchen und Untersuchungen
an der Versuchsanlage resultiert eine Parametermatrix fir alle Verfahrensschritte zur rezeptur- und
produktspezifischen Prozessfiihrung fiir unterschiedliche Aschematrizes.

= Untersuchung der Schwermetallabtrennung: Durch umfassende Versuche wurde eine wirksame Ab-
trennprozedur fir die mit der Aufschlusslosung mitgelosten Schwermetalle unter den spezifischen Re-
aktionsbedingungen im PONTES PABULI-VERFAHREN entwickelt. Die elektrochemische Schwerme-
tallabtrennung erwies sich dabei als deutlich weniger effizient als die sulfidische Abtrennung. Um bei
Bedarf auch die ungeldsten bzw. schwerl6slichen Schwermetalle abtrennen zu kénnen, wurde zusatz-
lich eine flexibel nutzbare Option in Form eines 2-strangigen Verfahrens entwickelt. Die Abtrennpro-
zeduren wurden im (klein-)technischen MaRstab erprobt. Auf Basis der erzielten Versuchsergebnisse
und ermittelten Parametersatze kann nun der spezifische Schmermetallanteil unterschiedlicher
Aschen effizient abgetrennt werden.

= Errichtung und Inbetriebnahme einer Versuchsanlage zur P-Riickgewinnung: Im Projekt wurde eine
Versuchsanlage zum PONTES PABULI-VERFAHREN mit einem moglichen Durchsatz (Einsatzmenge) von
20 — 50 kg Klarschlammasche / Stunde konzipiert, geplant und in Leipzig-Markranstadt errichtet, die
den Gesamtprozess des P-Recyclings abbildet. Mit der Inbetriebnahme wurde die technische Funkti-
onsfahigkeit der Anlage nachgewiesen (= Meilenstein 1).

=  Ermittlung von Steuer- und Prozessparametern an der Versuchsanlage: Nach der Inbetriebnahme-
phase wurden systematische Untersuchungen zunachst an den einzelnen Prozessschritten separat und
anschlieRend Uber die gesamte Prozesskette hinweg durchgefiihrt. Mit diesen Versuchen konnte die
technische Realisierbarkeit des PONTES PABULI — VERFAHRENS mit einer wirksamen Schwermetallab-
trennung durch einen stabilen Prozess (iber mehrere Zyklen nachgewiesen werden. (= Meilenstein 2)
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Durch standardisierte Analysetests und Pflanzversuche wurde zudem die Nahrstoffwirkung der er-
zeugten Diingemittel belegt. Fiir unterschiedliche Aufschlusssysteme wurden die technischen Parame-
terbereiche fiir eine stabile und wirksame Prozessfiihrung erarbeitet und daraus eine Parametrierung
fiir eine zuklinftige Produktionsanlage abgeleitet. Es wurden die Einflussfaktoren und kausalen Zusam-
menhange bei der Prozessfiihrung erforscht, daraus die Steuerparameter und SteuergréRen fir eine
stabilen Prozessfiihrung abgeleitet und in ein Steuerungs- und Automatisierungskonzepts fir eine zu-
kiinftige Produktionsanlage (iberfiihrt. Auf Basis der Versuchsdaten und Erfahrungen aus den Unter-
suchungen an der Versuchsanlage konnten die relevanten Verbrauchsdaten, ProzessgréRen, Werk-
stoffeigenschaften und Technologieanforderungen konkretisiert werden, wodurch ein belastbares
Konzept fiir eine zukiinftigen Produktionsanlage bis hin zu einem 3D-Modell entwickelt werden
konnte. Mit diesem Konzept und den vorliegenden Verbrauchsdaten konnte eine orientierende Wirt-
schaftlichkeitsbetrachtung fiir das Verfahren durchgefiihrt werden.

2. Aufzdhlung der wichtigsten wissenschaftlich-technischen Ergebnisse
und anderer wesentlicher Ereignisse

2.1 Charakterisierung Aschen aus Wirbelschichtverbrennung und Staubfeuerung

Zu Projektbeginn lagen bereits umfangreiche Analysedaten zur chemisch-physikalischen Konstitution von
Klarschlammaschen aus der konventionellen Wirbelschicht-Monoverbrennung sowie zu deren Loseverhal-
ten vor. Ebenso bestanden umfassende Erkenntnisse aus der Eignungsuntersuchung verschiedene Muster
dieser Aschen zur Verwertung mittels des PONTES PABULI — VERFAHRENS im Labormalistab. Eine Beson-
derheit der DREISATS-Konzeption ist die regionale thermische Verwertung mit dezentralen Klarschlamm-
Verbrennungsanlagen mit geringerer Leistung und vorgeschalteter Trocknung. Dazu wurde im Rahmen des
Projektes von den Partnern die Nutzung einer Staubfeuerung fiir die Klarschlammverbrennung mit ther-
mischer Schwermetallabtrennung erprobt. Durch die grundlegend andere thermische Behandlung war zu
erwarten, dass sich die Eigenschaften der resultierenden Asche aus der Staubfeuerung deutlich von den
Aschen aus der konventionelle Wirbelschicht-Monoverbrennung unterscheiden. Diese unterschiedlichen
Ascheeigenschaften, wie KorngrofSe, Kristallinitdt, Phasenzusammensetzung, chemische Zusammenset-
zung etc.) wirken sich entsprechend auf das Reaktionsverhalten im P-Riickgewinnungsverfahren aus. Ent-
sprechend galt es zu klaren, welche Unterschiede bei den Ascheeigenschaften resultieren und inwieweit
sich diese unterschiedlichen Ascheeigenschaften auf das Reaktionsverhalten im P-Riickgewinnungsverfah-
ren auswirken. Diese Grundlagenuntersuchungen konzentrierten sich auf von den Projektpartnern Ulber-
gebene Muster aus der Staubfeuerung. Als Mineralsauren wurde mit Salpetersdure, Schwefelsdure und
Phosphorsaure experimentiert. Die Auswahl erfolgte insbesondere auch vor dem Hintergrund, dass diese
Sauren zusatzliche Nahrstoffkomponenten liefern sollten. Die Untersuchungen zum grundlegendem Lose-
verhalten erfolgten im Rahmen von Batch-Versuchen mit diesen 3 ausgewahlten Mineralsauren unter ge-
zielter Variation von Sdurekonzentration und Reaktionszeit:

Verhaltnis
Saurekonzentration m(KSA) / Temperatur
m(Saure)
Einheit [%] [-] [°C]
Schwefelsdure 96 % 1,0-3,0
Salpetersaure 65 % 1,0-2,5 20-60
Phosphorsaure 85 % 1,2-2,0

Abbildung 1: Versuchsaufbau Tabelle 1: Parameteriibersicht der Léseparameter

Aus diesen grundsatzlichen Batch-Loseversuchen konnten Abhangigkeiten des Loseverhaltens des Phos-
phates von der Art der zugegebenen Saure, der Konzentration der zugegebenen Sauremenge und der Re-
aktionstemperatur vergleichend zu Asche aus der konventionellen Wirbelschichtverbrennung abgeleitet
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werden. Beispielhaft zeigt die Abbildung 2 den gelosten Anteil an Phosphat aus der Klarschlammasche bei
Raumtemperatur in Abhangigkeit von der Art und Konzentration der Mineralsdauren Salpeter-, Schwefel-
und Phosphorsaure. Abbildung 3 zeigt vergleichend den geldsten Anteil von Phosphat aus jeweils 2 typi-
schen Klarschlammaschen aus der Wirbelschicht-Monoverbrennung und der Staubfeuerung in Abhangig-
keit von der zugegebenen Menge an Schwefelsaure.

Gelostes P aus Asche [%]
@
g

Asche Wirbelschicht |

Verhiltnis Asche/ H2504

Abbildung 2: Geléster Anteil an Phosphat aus der KSA in Ab-  Abbildung 3: Geléster Anteil an P aus KSA Wirbelschicht-
hdngigkeit von der Art und Konzentration der Sdure bzw. Staubfeuerung in Abhdngigkeit von H,SO4-Séuremenge

Folgende Aussagen resultieren aus Abbildung 2 und Abbildung 3:

= Das Phosphat in der unbehandelten Klarschlammasche ist schlecht pflanzenverfligbar. Dies gilt fiir
Klarschlammaschen aus der konventionellen Wirbelschicht-Monoverbrennung sowie fir die resultie-
renden Aschen aus der Staubfeuerung.

=  Mit Sduren mit einer ausreichend hohen Saurestarke kann das Phosphat der Klarschlammasche gel6st
werden. Dieses Auflosen ist die Voraussetzung fir eine Umwandlung in ein besser-Pflanzenverfiigba-
res Phosphat im Verwertungsprozess.

= |Im Vergleich der hier untersuchten Muster aus der Staubfeuerung mit konventionellen Wirbel-
schichtaschen konnte, anders als erwartet, keine hohere Loslichkeit des Phosphates ermittelt werden.
Zwar schwanken die Phosphatloslichkeiten je nach Spezifik der Asche, die ermittelten Werte fir die
Staubfeuerungsaschen lagen jedoch sogar unterhalb der typischen Loslichkeits-bereich von Aschen
aus der Wirbelschicht-Monoverbrennung, so dass derzeit keine grundsatzlich verbesserte P-Loslichkeit
durch die Staubfeuerung festgestellt werden kann. Moglicherweise resultiert dieses Ergebnis aus ei-
nem noch nicht optimierten Verbrennungsprozess an der Staubfeuerungsversuchsanlage der Partner.
Entsprechend gilt es diese Aussage noch zu verifizieren.

2.2 Standortspezifische Rezepturentwicklung
Anforderungskatalog an die regionale Asche und zu erzeugende Diingemittel

Zur Entwicklung der standortspezifischen Rezepturen wurden zunachst die Anforderungen an die Klar-
schlammasche definiert. Dabei wurde an Beispielrezepturen der Einfluss der Elementzusammensetzung
auf die Qualitat des Endproduktes und auf die Wirtschaftlichkeit des Verfahrens bewertet. Dafiir wurde
beispielsweise wirtschaftlich sinnvolle Mindestgehalte von P in der Verbrennungsasche definiert, die re-
zepturspezifisch unterschiedlich sind. P ist dabei im Wesentlichen das Element, welches im Produkt den
Verkaufserlos erzeugt. Unterhalb des definierten Mindestwertes Uibersteigen die Verfahrenskosten die
Verkaufserlose, wodurch entsprechend die Ascheabnahmekosten steigen miissten.

Die Verbrennungsaschen beinhalten je nach Herkunft unterschiedliche Arten und Mengen an Schwerme-
tallen, die zumindest in einem relevanten Anteil in dem Verwertungsprozess abgereichert werden sollten.
Der Anteil an abzutrennenden Schwermetallen sollte aus Nachhaltigkeitsgriinden zunachst moglichst grold
sein. Allerdings ist eine steigende Abtrennquote auch mit zunehmenden Chemikalien- und Energiever-
brauch und damit stark ansteigenden Verfahrenskosten verbunden, weshalb hier ein 6kologisch und 6ko-
nomisch sinnvolles Zielmal} zu finden ist. Von rechtlicher Seite gibt es zwar mit der deutschen Diingemit-
telverordnung Vorgaben zur Schwermetallgrenzwerten in Diingemitteln, rechtlich ist jedoch nach wie vor
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ihre Interpretation fir rezyklierten Phosphordiingern ungeklart. Laut Diingemittelverordnung gelten die
definierten Grenzwerte fiir Dliingeprodukte, bei der Herstellung aus Reststoffen wird die Verordnung hin-
gegen zum Teil interpretiert, dass diese Grenzwerte auf die Ausgangsstoffe zu beziehen sind. Eine Abrei-
cherungsquote wird sich dann aus der Konzentration im Ausgangsstoff ergeben. Nach aktueller Einschat-
zung wird davon ausgegangen, dass bereits die Verbrennungsaschen die Grenzwerte der deutschen Diin-
gemittelverordnung einhalten miissen bzw. bei Uberschreitung mindestens diese Anteile abzutrennen
sind. Entsprechend war mit dieser Rahmenvorgabe eine effiziente Schwermetallabtrennung zu entwickeln,
die aus 6konomischen Griinden auch moglichst flexibel an die unterschiedlichen Inputqualitdten anpass-
bar ist. Flr Beispielaschen wurde abgeschatzt, welche Kosten bei unterschiedlichen Schwermetallkonzent-
rationen zu erwarten sind. Aus der Bewertung der Kosten fiir die Schwermetallabreicherung unter Bertick-
sichtigung der Kostenstruktur durch unterschiedliche P-Gehalte wurden unter dem Aspekt der Bereitstel-
lung eines unter aktuellen Marktbedingungen wirtschaftlichen Riickgewinnungsverfahrens eine Anforde-
rungsmatrix an die Verbrennungsaschen zu deren Schwermetallgehalt und P-Konzentration abgeleitet.

Neben der Schwermetallabreicherung ergeben sich fiir unterschiedliche Zielmarkte weitere unterschiedli-
che Anforderungen an die Recyclingdiinger. So werden im Biolandbau nicht nur besonders hohe Anforde-
rungen an eine Schwermetallabreicherung gestellt, sondern auch an die Art und Herkunft aller eingesetz-
ten Roh- und Hilfsstoffe. Auch diese Aspekte wurden in den Anforderungskatalog ibernommen.

Daneben missen die erzeugten Diingemittel fiir eine breite Anwendbarkeit mit notwendigem Marktwert
in ihrer Nahrstoffzusammensetzung und ihren Handlingeigenschaften weitgehend konventionellen Diin-
gern entsprechen. Beim Handling und Ausbringen der Diingemittel sind Maschinen notwendig, die an die
Eigenschaften der konventionellen Diingemittel (wie KorngréRenverteilung, Festigkeit, Abrieb etc.) ange-
passt sind. Die Akzeptanz von Rezyklaten ist nur dann gegebenen, wenn der Landwirt bestehende Technik
weiterverwenden kann. Daraus ergaben sich die konkreten Spezifikationsvorgaben von Festigkeit, Abrie-
beigenschaften sowie GranulatgrofRe und -form fiir die zu erzeugenden Diingegranulate. Zudem erbrachte
die durchgefiihrte Markterkundung, dass die Bewertung der Verkaufserloése nicht aus dem monetaren
Nahrstoffwert der Recyclate berechnet werden kann. So werden beispielsweise fir Fallungsprodukte aus
der P-Elimination am Klarwerk (z. B. Struvit) trotz der hohen Nahrstoffwerte nur minimale Preise bezahlt.
Grund dafiir ist, dass ein Dlnger fir den Landwirt nur dann einen addaquaten Wert hat, wenn dieser die
pflanzen- und standortspezifischen Anforderungen erfiillt. Recyclingdlinger haben entsprechend dann ei-
nen wirtschaftlich gerechtfertigten Wert, wenn diese den Nahrstoffzusammensetzungen der konventio-
nellen Dingertypen entsprechen und in Qualitdt, Handling und Verarbeitung mindestens gleichwertig
sind. Abgeleitet wurde daraus die Anforderung an die erzeugten Diingemittel, dass die Nahrstoffzusam-
mensetzung weitgehend typischen, konventionellen Diingemitteln entsprechen muss.

Entwicklung von Grundrezepturen

Mit den abgeleiteten Anforderungen an die Inputaschen, an die erzeugten Diingemittel und den Grundin-
formationen zur Loslichkeit wurden fir unterschiedliche Klarschlammaschen, sowohl aus der konventio-
nellen Wirbelschicht-Verbrennung als auch aus der Staubfeuerung Rezepturen entwickelt (beispielhafte
standortspezifische Rezepturen). Dies umfasste u. a. marktiibliche Diingerzusammensetzungen insbeson-
dere fur P-, NP- und NPK-Diinger, um zukiinftig Landwirten moglichst identische Produkte zur Verfligung
stellen zu kénnen.

= Dazuwurde eine Kalkulationsmatrix entwickelt. Dort kénnen zum einen die spezifische Elementzusam-
mensetzung der zu verwertenden Klarschlammasche eingesetzt werden. Aus den Ergebnissen der
Ascheuntersuchungen sind dort zum anderen die erforderlichen Mengen an Aufschlusssdure je nach
Saurearten hinterlegt. Je nach Anforderung kann die Saureart ausgewahlt werden, woraus sich die
Einsatzmengen fir die Aufschlussreaktion ergibt. Sowohl eingesetzte Saure als auch die Klarschlam-
masche werden in das erzeugte Diingemittel nahezu vollstandig (bis auf kleine Abtrennungen aus der
Schwermetallabreicherung) tberfiihrt, wobei in der Kalkulationsmatrix entsprechende Mengen an
weiteren Nahrstoffkomponenten (wie Harnstoff MgSQ,, KCl etc.) hinzugefiigt werden kbnnen, woraus
sich die stoffliche Zusammensetzung der zu erzeugenden Diingemittel ergibt.
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= Dabei wurden die Rezepturen auch insbesondere unter Einbeziehung von wirtschaftlichen Aspekten
abgeleitet. Zwar kdnnen im pontes pabuli - Phosphorriickgewinnungsverfahren nahezu beliebig Nahr-
stoffe zugegeben und so konventionelle Diingertypen identisch nachgestellt werden. Dazu miissen die
Nahrstoffe jedoch zugekauft werden. Je groRer dieser Anteil ist, desto groRer wird dadurch die Abhan-
gigkeit vom extrem volatilen und von globalen GrolRkonzernen dominierten Rohstoffmarkt, was ge-
rade in der aktuellen Situation zu nahezu unkalkulierbaren wirtschaftlichen Risiken fiihren kann. An-
dererseits spiegeln grolRe eingesetzten, nicht-regionale Nahrstoffmengen den Anspruch an das Schlie-
Ren und Verwerten regionaler Nahrstoffkreislaufe nur noch eingeschrankt wider.

Bei der Ableitung der Rezepturen wurde deshalb versucht, sowohl den Chemismus der Versuchsa-
schen und der Aufschlusssauren mit dem Nahrstoffbedarfsverhaltnis der Landwirte derart zu bertick-
sichtigen, dass Rezepturen mit moglichst wenig zusatzlichen Nahrstoffkomponenten resultieren. Ein
Beispiel dafuir: Ein marktiibliches Produkt ist ein NP-Diinger mit 12 % N und 27 % P,0s. Zur Abbildung
dieser Nahrstoffzusammensetzung werden so viele zusatzliche Nahrstoffe (z. B. Harnstoff, P-Salze) be-
notigt, dass der Ascheanteil im Endprodukt lediglich 35 % betragt. Bei halbierten Nahrstoffwert, also
NP 6/14, steigt der Anteil der Asche im Produkt auf tiber 60 % und neben der eingesetzten Aufschluss-
saure sind fast keine zusatzlichen Nahrstoffe notwendig. Das bedeutet flir den Landwirt, dass er eine
gleiche Nahrstoffzusammensetzung bekommt, zwar die doppelte Menge ausbringen muss, aber dafir
das Produkt sehr nachhaltig und kostengtinstiger ist.

Mit dieser Kalkulationsmatrix wurde ein Werkzeug entwickelt, um geeignete Rezepturen je nach Chemis-
mus der zu verwertenden Klarschlammasche und den Anforderungen an die Produktqualitat zu kalkulie-
ren. Damit wurden verschiedene standortspezifische Rezepturen fiir unterschiedliche Aschetypen abge-
leitet, die im Rahmen des Projektes als Beispielrezepturen in den Versuchen eingesetzt wurden und expe-
rimentell Gberprift wurden. Anhand der hier erhaltenen Ergebnisse wurde die Kalkulationsmatrix Gber-
prift, iterativ angepasst und um die Versuchsergebnisse stetig erganzt. Daraus resultiert final, dass die
Kalkulationsmatrix validiert ist und als Werkzeug fir weiterfiihrende Arbeiten zur Verfligung steht.

Erweiterung Kalkulationsmatrix um Aspekte der erfolgten Verfahrensweiterentwicklungen

Im Projektverlauf erfolgte die Entwicklung einer wesentlichen Verfahrenserweiterung fiir die Abtrennung
von schwerl6slichen Schwermetallen (= siehe Abschnitt 2.4). Durch diese Verfahrenserweiterung ergab
sich ein wesentlicher Einflussaspekt auf die resultierende chemische Zusammensetzung der erzeugten
Diingemittel. Da diese neue Verfahrenserweiterung besonders relevant fiir die zuklinftige Umsetzung des
Phosphorrecyclings nach dem PONTES PABULI — VERFAHREN ist, wurden die Rezepturentwicklungen und
die Kalkulationsmatrix um diesen neuen Einflussaspekt angepasst.

Die dafiir erforderlichen Parameter resultierten aus den Versuchen und Untersuchungen zu diesem opti-
onalen Teilstrang. Dazu wurden umfangreiche Untersuchungen durchgefiihrt, wie die Teilprodukte aus
den beiden Prozessstrangen zu brauchbaren Diingergranulaten verknipft werden konnen. Dies umfasste
zum einen die Rezepturentwicklung zur Erzeugung von P-, NP-, PK- und NPK-Diingern und zum anderen
die Prozedur zur Verarbeitung der erzeugten Filterkuchen einschlieRlich ihrer Granulation. In diesem 2-
strangige Verfahren bilden die Filterkuchen aus den beiden Prozessstrangen die Basis fiir die Erzeugung
der Diinger. Die Anfallmengen der jeweiligen Filterkuchen hangen dabei maRgeblich von der dem jeweili-
gen Prozessstrom zugefiihrten Stoffstrommenge ab. Dieser Stoffstrom richtet sich dabei unter anderem
nach den Erfordernissen der Schwermetallabtrennung, also im Grund nach der Schwermetallbelastung der
KSA und gewilinschten Reinheit der Produkte. Dies allein spannt ein breites Variationsfeld je nach stand-
ortspezifischer Asche und den standortspezifischen Rahmenbedingungen auf. Dieses Variationsfeld multi-
pliziert sich dann zusatzlich durch die mogliche Produktvielfalt der zu erzeugenden Diingertypen. Um dies
handelbar machen zu kénnen, wurde die entwickelte Kalkulationsmatrix fir die Rezepturbestimmung ent-
sprechend so angepasst, dass die diese verschiedenen Parameter mit abbildet. Mit dieser Matrix konnten
bereit im Projektverlauf beispielhaften Demonstratorrezepturen fiir unterschiedliche Diingertypen defi-
niert und in Verarbeitungsversuchen erprobt werden. Die durchgefiihrten Analysen der Endprodukte be-
legten dabei die Brauchbarkeit der erstellten Matrix zur Abbildung dieser komplexen Zusammenhange und
zur standortspezifischen Rezepturdefinition.
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2.3 Voruntersuchung zu einzelnen Prozessschritten

Basis fiir die P-Rlickgewinnung im Projekt ist das PONTES PABULI — VERFAHREN, welches durch die Errich-
tung und Betrieb einer Versuchsanlage (klein-)technisch demonstriert werden sollte. Als Vorarbeiten fir
die Konzeption, Planung und Errichtung der Versuchsanlage stand die Konkretisierung der Technologieaus-
wahl fir die einzelnen Prozessschritte. Fiir die Schritte der Fest/Flussig-Trennung und der Granulation war
zu Projektbeginn zwar die grundsatzlichen Technologien ausgewahlt und der Prinzipnachweis erfolgt, es
fehlten jedoch eingehende Untersuchungen, um die die Spezifikation dieser Technologiekomponenten fir
die Versuchsanlage ableiten zu konnen. Deshalb wurden zunachst 2 Versuchsstande im Technikum des
Projektpartners MFPA mit Unterstitzung von pontes pabuli und VKD aufgebaut, um diese Teil-Prozess-
schritte eingehend zu prifen. Pontes pabuli hat hierzu die Anforderungsspezifikation und die Planung fur
beiden Module erstellt, Lieferanten fir die notwendigen Komponenten gesucht, bewertet und bei denen
entsprechende bestellreife Angebote eingeholt und den Aufbauprozess unterstiitzt.

Abbildung 5: Versuchsstand Granulation mittels Granulier-
tels Membranfilterpresse teller oder Intensivmischer

Rezepturspezifische Filtrationsuntersuchungen

Nach erfolgtem Aufbau des Versuchsstandes und der Inbetriebnahme wurde zunachst ein umfassendes
Versuchsprogramm zur Untersuchung der Fest-/Flussigtrennung durchgefiihrt. Die Versuchsmatrix um-
fasste dabei zum einen variable Parameter bei der Suspensionsherstellung und zum anderen technische
Parameter bei der Fest-/Flussigtrennung:

= Zum Einsatz kamen dabei Versuchsaschen aus der Staubfeuerung sowie eine Asche aus der konventi-
onellen Wirbelschichtverbrennung.

= Als Mineralsduren wurden Schwefelsdure und Salpetersdure eingesetzt, wobei die zusatzlich zugege-
bene Wassermenge (Verdiinnung) variiert wurde. Das Verhaltnis zwischen Asche und Sduremenge
wurde den Ergebnissen aus den laborativen Vorversuchen entnommen.

= Die Reaktionstemperatur beim Léseprozess und damit die Temperatur der Suspension bei der Fest-
/Flissigtrennung wurde von Raumtemperatur bis ca. 60 °C variiert.

= Variierte Technische Parameter F/F-Trennung: Durchflussgeschwindigkeit; Pumpendruck; Membran-
druck; Art des Filtermaterials

Als Ergebnis aus diesen Untersuchungen resultierten Erkenntnisse zur rezeptur-
und produktspezifischen Prozessfiihrung, die belastbare Aussagen zulielRen, in wel-
chem S&uresystem welche Filterpresseneinstellung erfolgen sollte. Zudem resul-
tierten Informationen zur Abtrennwirkung bei unterschiedlichen Prozessparame-
tern. Dabei wurden Restfeuchten zwischen 25 — 40 % je nach gewahlter Einstellung
erreicht. Diese Erkenntnisse aus den Vorversuchen konnten fir die Konzipierung
der und nachfolgenden Versuche an der Versuchsanlage genutzt werden. Dabei R :
konnte das geeignete Parameterfenster fiir die deutlich aufwendigeren Versuche Abbildung 6: Beispiel fiir er-

an der Versuchsanlage entsprechend zielfihrend eingegrenzt werden. zeugten Filterkuchen am
Versuchsstand
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Untersuchung Granulationsprozess

Der beschaffte Labor-Granulierteller und Intensivmischer wurden aufgebaut und in
Betrieb genommen. Im Anschluss erfolgten systematische Voruntersuchungen zum
Granulationsverhalten mit den abgeleiteten standortspezifischen Rezepturen. Vari-
iert wurden dabei folgende Parameter:

" Einsatz unterschiedlicher Filterkuchen aus der Fest-/Flissigtrennung

. Zugabe verschiedener bindemittelwirksamer Komponenten z. fliissigen Phase &= s

Abbildung 7: Granulations-
versuch

" Granulierparameter (Neigungswinkel, Drehgeschwindigkeit, Granulierzeit)

Die experimentellen Arbeiten erfolgten in wissenschaftlich-technischer Begleitung und Auswertung durch
pontes pabuli wieder bei MFPA. Folgende Ergebnisse resultieren aus diesen Versuchen:

=  Es konnen sowohl am Granulierteller als auch im Intensivmischer ausreichend runde und stabile Gra-
nulate mit der Zielgranulatgrof3e erzeugt werden.

= Die KorngrofSe der eingesetzten Gemische hat signifikante Auswirkungen auf die Kornform und das
Bindeverhalten. Es muss eine ausreichende Feinheit sichergestellt werden. Das bedeutet, dass insbe-
sondere der Filterkuchen, aber auch zugegebene Nahrstoffkomponenten aufgemahlen bzw. desagglo-
meriert werden miussen, sofern die geeignete Korn- bzw. AggregatgroRe tberschritten wird (z. B. bei
Einsatz von formstabilen Nahrstoffgranulaten)

= Die Zugabe allein von Wasser zur Granulation auf dem Granulierteller ist nicht ausreichend. Gute Gra-
nulationserfolge wurden hingegen erreicht, wenn dem Wasser ein Salz als , Bindemittel” zugegeben
oder Prozesswasser verwendet wird. Die Salzkomponenten kristallisieren beim Trocknen aus und fiih-
ren zur notwendigen Bindefestigkeit. Im Intensivmischer konnten hingegen formstabile Granulate bei
Zugabe von Wasser erzielt werden.

Aus diesen Versuchen resultierten (laborative) Erkenntnisse zur rezeptur- und produktspezifischen Pro-
zessflihrung und Erarbeitung einer Parametermatrix flir den Verfahrensschritt Granulation unter Berlick-
sichtigung der betrachteten Aschen. Diese wurden im nachsten Skalierungsschritt an der Versuchsanalage
Ubertragen und dort verifiziert werden. Die laborativen (Vor-)Versuche erméglichen dabei nun eine ziel-
gerichtete Untersuchungsarbeit an der Versuchsanlage durch mogliche Eingrenzung der Versuchsparame-
ter aus den vorliegenden Erkenntnissen.

Diskontinuierlicher Versuchsbetrieb zur Prozessoptimierung

Nach erfolgtem Aufbau der beiden Versuchsstande zur Granulation und Filtration bei der MFPA und Durch-
fliihrung der prozessspezifisch durchgefiihrten Versuche, wurden die Prozessstufen zusammenhangend
betrachtet. Ziel war dabei eine erste Prozessskalierung von der ChargengréRen von 100 — 1.000 g im La-
bormalistab in den Bereich von 1 — 10 kg. Basis waren dabei die zuvor abgeleiteten Rezepturen, die hier in
einer nachst grofleren Prozessdimensionierung verifiziert werden sollten. Dabei galt es, geeignete Prozess-
parameter abzuleiten und die Handlingeigenschaften zu ermitteln, um vorab die Parameterbereiche fir
die Versuche an der zu errichtenden Versuchsanlage eingrenzen zu kdnnen. Der Fokus lag dabei insbeson-
dere auf der Ermittlung des Verhaltens und der Einflussfaktoren bei Kreislauffiihrung.

So wurden mit der vorab ermittelten aschespezifisch notwendigen Sauremengen Kreislaufversuche mit
zum Teil mehr als 20 Zyklen durchgefiihrt, wobei das abgetrennte Prozesswasser im nachsten Zyklus ein-
gesetzt wurde. Als Aufschlusssauren wurden Salpetersaure und Schwefelsdure eingesetzt. Bei den Versu-
chen wurde die Veranderung der Suspension (Viskositdt, Temperatur, geloste Bestandteile) und des Filt-
rationsverhaltens (Filtrationszeit, notwendiger Pressdruck, Filtrationswirkung) Gber mehrere Zyklen ermit-
telt. Zudem wurden im erzeugten Filterkuchen die Menge und Loslichkeit an Phosphat bestimmt. Proble-
matisch war die Neigung der Suspension zur Gelierung. Hier waren zusatzlich umfangreiche Untersuchun-
gen notwendig, um mogliche Ursachen zu ermitteln, daraus Losungen abzuleiten und zu erproben. Fiir die
untersuchte Salpeter- und Schwefelsaure konnte letztlich jeweils eine prozesstechnische Losung gefunden
werden, die zu einem stabilen Kreislaufbetrieb tiber mindestens 20 Zyklen fihrte.
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Die dabei erzeugten Filterkuchen wurden in den Granulationsschritt tiberflihrt. Dort erfolgten systemati-
sche Voruntersuchungen zur Veranderung des Granulationsverhaltens bei fortschreitender Zyklenanzahl
und zum Einfluss einzelner Nahrstoffkomponenten im System Filterkuchen aus Asche/ Sdure auf das Gra-
nulationsverhalten und die resultierenden Granulateigenschaften. Durch diese Basisuntersuchungen
konnten Erkenntnisse abgeleitet werden, wie sich zum einen das Granulationsverhalten mit der Zyklenan-
zahl verandert, wobei sich nach 10 — 15 Zyklen ein weitgehend stabiles System einstellte. Zum anderen
resultierten Erkenntnisse dazu, welche Nahrstoffkomponenten in welchen Konzentrationen einsetzbar
sind und wie sie den Granulationsprozess bzw. die Eigenschaften verandern. Da fiir eine Nahrstoffart (wie
z. B. Kalium) immer mehrere Nahrstoffkomponenten prinzipiell méglich sind (hier z. B. K350, KCl) kann
diese nun gezielt je nach Anforderung ausgewahlt werden.

Anschlieflend an diese Voruntersuchungen erfolgten erste Untersuchung mit den abgeleiteten konkreten
Rezepturen. Fir jede Rezeptur mussten dabei die erforderlichen Granulationsbedingungen (Drehge-
schwindigkeit, Aufgabemenge, Wassermenge) ermittelt werden. Die erzeugten Granulate wurden auf lhre
Form und Formstabilitdat untersucht und anschlieend getrocknet. An den getrockneten Proben erfolgte
die Untersuchung zur Bruchfestigkeit und auch zur Léslichkeit. Im Ergebnis konnten fiir diese ersten Re-
zepturen hier eine Parameterfestlegung fir den Granulationsprozess als Vorgabe fiir die noch ausstehen-
den Versuche an der Versuchsanlage im kontinuierlichen Prozess abgeleitet werden.

2.4 Laborative Schwermetallabtrennung

Untersuchungen zur elektrochemischen Schwermetallabreicherung

Da es, unabhangig von der rechtlichen Bewertung der Schwermetallabtrennung, Anspruch der DREISASTS
— Konzeption ist, einen moglichst hohen Anteil an Schwermetallen abzutrennen, war an der Versuchs- und
Demonstratoranlage zwingend ein Modul zur Schwermetallabreicherung zu implementieren. Verfolgt
wurden dabei zunachst die zwei Verfahrensansatze — zum einen die Sulfidfallung und zum anderen eine
elektrochemische Abscheidung. Die Sulfidfdllung ist dabei ein gangiges Verfahren zur Abtrennung von
Schwermetallen aus Losungen. Vorteil der Sulfidfallung gegentiber der ebenfalls weit verbreiteten Hydro-
xidfallung ist, dass die Fallung bei wesentlich niedrigeren pH-Werten erfolgen kann. Bei der elektrochemi-
schen Abscheidung werden die Elektroden so ausgewahlt und gesteuert, dass gelésten Schwermetalle an
die Kathode wandern und sich dort abscheiden. Nach ausreichender Reaktionszeit kann die zu reinigende
FlUssigkeit von der Kathode getrennt und die Abscheidung an der Kathode abgeldst werden.

Die vor Projektbeginn vorliegenden Erfahrungen zur elektrochemischen Abscheidung im PONTES PABULI
— VERFAHREN (jedoch nur in stationdren Versuchen) implizierten, dass diese Methode fiir das Verfahren
moglicherweise geeignet sein konnte. Mit gezielten Vorversuchen im kontinuierlichen Durchfluss sollte im
Rahmen dieses Projektes diese zunachst im LabormalBstab (iberpriift werden. Dazu wurde eine Durchfluss-
zelle konstruiert. Die Planung dieser Durchflusszelle erfolgte gemeinsam mit dem Projektpartner MFPA,
die die Zelle dann gemaR der Planung aufbaute. An der konstruierten Durchflusszelle erfolgten anschlie-
Rend systematische Untersuchungen. Dazu wurde Prozesswasser aus der Fest/FlUssig-Trennung der Zelle
im Durchfluss zugefiihrt. Die Stromstarke in der Zelle wurde bei den Versuchspunkten variiert, um den
Einfluss auf die Schwermetallabtrennung zu bewerten. Die Versuche wurden bei der bzw. durch die MFPA
durchgefiihrt. Pontes pabuli begleitete und bewertete die Versuche.

Bei diesen Versuchen konnte nur eine geringe Abtrennrate erreicht werden. Moégliche Ursachen dafiir kon-
nen sehr unterschiedlich sein, z. B. zu geringe Stromstarke, ein zu weiter Abstand zwischen den Kathoden,
zu geringe Kathodenflache, ungeeignetes Kathodenmaterial. Da bei diesen Versuchen auch insbesondere
im Vergleich zur parallel untersuchten sulfidischen Fallung geringe Abtrennrate erreicht wurde, wurden
weiterfihrende Versuche zur elektrochemischen Abreicherung eingestellt und die sulfidische Fallung als
Methode der Schwermetallabreicherung fiir die Versuchsanlage festgelegt. Entsprechend wurden die wei-
terfihrenden Untersuchungen zur Sulfid-Fallung im PONTES PABULI — VERFAHREN zunachst verstarkt fo-
kussiert. Dadurch konnten die belastbare Voraussetzungen fiir die sich daran anschlieBenden Versuche
zur Schwermetallabtrennung an der Versuchsanlage gelegt werden.
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Untersuchungen zur sulfidischen Schwermetallabreicherung

Mit der sulfidischen Fallung bietet sich eine geeignete Moglichkeit der Schwermetallabreicherung unter
den spezifischen Bedingungen des PONTES PABULI — VERFAHRENS. Dies begriindet sich einerseits darin,
dass bei der Sulfidfdllung die Schwermetalle sehr gut selektiv vom Phosphat ausgefallt werden konnen.
Anderseits kann eine Sulfidfallung im verhaltnismalRig sauren pH-Wertbereich erfolgen. Dies hat erhebli-
che Vorteile, da so der pH-Wert des Prozesswassers zur Schwermetallfdllung nicht (wesentlich) angehoben
werden und bei der Rickfliihrung zum nachsten Losebatch nicht wieder aufwendig abgesenkt werden
muss. Das spart erhebliche Mengen an Chemikalien.

Im Rahmen des Projektes wurden systematische Untersuchungen zum sulfidischen Fallungsverhalten an
standortspezifischen Aschen, insbesondere auch vergleichend zwischen Aschen aus der Staubfeuerung
und Wirbelschichtverbrennung, durchgefiihrt. So wurden zunachst in Voruntersuchungen verschiedene
sulfidische Fallungsmittel (Natriumsulfid, Natriumhydrogensulfid, Thioharnstoff, Thioacetamid, Ammoni-
umthiosulfat, TMT15) auf ihre Wirkung im spezifischen Suspensionssystem untersucht. Diese verschiede-
nen Fallungsmittel sind dabei im Grunde als sehr gute Fallungsmittel bereits in Anwendung, zeigten jedoch
in dem spezifischen System sehr unterschiedliche Wirkung. Insbesondere fiir die hier anvisierte Anwen-
dung in sehr niedrigen pH-Wertbereichen konnten nur 2 der 6 getesteten Fallungsmittel eine lberzeu-
gende Wirksamkeit nachweisen, woraus im Kostenvergleich ein Fallungsmittel favorisiert wird. Nachfol-
gend wurden vielschichtige Versuche mit den standortspezifischen Aschen und unterschiedlichen Sauren
zur Ermittlung von Wirkungszusammenhangen realisiert. In der Abbildung 8 sind die Ergebnisse der Fal-
lungsversuche beispielhaft fiir eine Versuchsserie dargestellt, bei denen zu einer Aufschlusslésung unter-
schiedliche Mengen Fallungsmitteln zugegeben wurden. Der pH-Wert wurde hierbei zunachst mit 1,5 ge-
wahlt, weil in diesem Bereich erfahrungsgemaR das Phosphat noch nicht ausfallt, eine Sulfidfallung jedoch
bereits erfolgen kann. Ziel der Versuche war es, eine vom Phosphat selektive Fallung der Schwermetalle
zu erreichen. Dargestellt ist jeweils die Verdanderung der Schwermetallkonzentration in Bezug auf die Aus-
gangslosung (Abgetrenntes Filtrat aus der Fest/Flussig-Trennung) fir die jeweils eingesetzten Mengen an
Fallungsmittel.

salpetersaurer Aufschluss
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Abbildung 8: Beispiel Sulfidfillung im salpetersauren System Abbildung 9: Vergleich der Element-Léslichkeit bei Einsatz
(Batch-Vorversuche) von Salpeter- bzw. Schwefelsdure in Zyklenversuchen

Mit diesen Voruntersuchungen konnten bereits umfassende Zusammenhange zwischen den Abtrennraten
und den Einflussfaktoren ermittelt werden. Aus den herausgestellten Abhangigkeiten in den Batch-Versu-
chen und deren technischen und wirtschaftlichen Evaluierung wurden Versuche zur Kreislauffiihrung ge-
plant und durchgefiihrt. Diese Kreislaufversuche waren insofern zwingend, weil im PONTES PABULI — VER-
FAHREN nach der Losereaktion ein Teil der fllissigen Phase der Suspension abgetrennt und das abge-
trennte Prozesswasser dem nachsten Lése-Batch zurlickgefiihrt wird. Durch die Rickfiihrung des Prozess-
wassers wird der Loseprozess beeinflusst, da mit dem Prozesswasser auch geldste Bestandteile zuriickge-
flihrt werden. Durch die Rickflihrung bilden sich Kreislaufe der gelésten Komponenten aus, die es zu er-
mitteln galt. So auch, wie sich diese Kreisldaufe auf das Loseverhalten der zugefiihrten Asche durch die
Saure auswirken. Fiir die Versuche wurde im ersten Schritt wieder eine Suspension aus Wasser, Saure und
Asche nach definierter Zusammensetzung hergestellt. Nach der eingehaltenen Reaktionszeit wurde der
Feststoffgehalt der Suspension abgetrennt und dem Filtrat das Sulfid als Fallungsmittel zugegeben. Nach
einer erneuten Reaktionszeit wurde dieses Gemisch erneut einer mechanischen Fest-Fliissig-Trennung
(Zentrifuge) im Labor zugefiihrt. Das entstandene Prozesswasser wurde dabei dem nachsten Zyklus statt
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des im Zyklus 1 verwendeten Wassers zugegeben. Dieser Ablauf wurde mindestens 10x wiederholt. Dabei
wurden in jedem Zyklus die Prozessparameter ermittelt und die gezogenen Proben anschlieBend analy-
siert. Diese Untersuchungen erfolgten an unterschiedlichen Modellaschen. Im Vergleich zu den grundle-
genden Batchversuchen wurden in diesen Kreislaufversuchen folgende Erkenntnisse gewonnen:

= Es bilden sich je nach Versuchsspezifik nach 6 — 8 Zyklen stabile Gleichgewichtskreislaufe, d. h. die
Konzentration im Prozesswasser erreicht ein stabiles Niveau und steigt nicht weiter an.

= Bei geeigneter Prozessfiihrung kann in allen Zyklen ein sehr hoher Phosphoranteil von Gber 90 % aus
der Asche gel6dst werden. Auch der Anteil der im Zyklus herausgeldsten Schwermetalle kann innerhalb
der versuchsbedingten Schwankungsbreite stabil gehalten werden.

= Dabei kann in den Kreislaufversuchen im Vergleich zu den Batch-Versuchen eine gleiche Loslichkeit
(Phosphat und Schwermetalle) aus der Asche mit deutlich geringer Sdure-Konzentration (z. T. bis
>30 %) erreicht werden. Dies steht mit der Riickfiihrung des Prozesswassers und der darin enthalte-
nen, noch nicht abreagierten Sdurekomponenten in einem eindeutigen Verhaltnis.

Abbildung 9 zeigt vergleichend die abgetrennten Schwermetallmengen im System Salpeter- und Schwefel-
saure flr eine Modellasche im stabilen Zyklenbetrieb nach 10 Zyklen an einem Beispiel. Die hier erzielten
Abtrennraten sind dabei so hoch, dass die gesetzlichen Anforderungen zur Erfillung der deutschen Diin-
gemittelverordnung eingehalten werden. Grundsatzlich kann die Abtrennrate, falls aschespezifisch erfor-
derlich, weiter gesteigert werden. Dies ist jedoch verbunden mit hoheren Prozess- und Rohstoffkosten,
was es entsprechend auch wirtschaftlich abzuwagen gilt. Diese Untersuchungen bildeten die Basis fiir die
(klein-)technischen Versuche an der Versuchsanlage zur Schwermetallabtrennung.

Entwicklung einer Verfahrensoption zur Abtrennung schwerloslicher Schwermetalle

Klarschlammasche

Mit der sulfidischen Fallung kénnen relevante Mengen an Schwermetal-
len selektiv vom Phosphat aus dem Prozesswasser im PONTES PABULI —
VERFAHREN abgeschieden werden. Voraussetzung fiir die sulfidische
Schwermetallabtrennung aus dem Prozesswasser gemal} Abbildung 10
ist, dass die Schwermetalle im Saureaufschluss gelost wurden und nach
der Fest/Flissig-Trennung in geléster Form vorliegen. Durch Art und
Konzentration der eingesetzten Mineralsaure und die Steuerung des L6-
seprozesses kann dabei Einfluss auf die Quantitat der im Prozesswasser
gel6st vorliegenden Schwermetalle genommen werden. Schwermetalle,
die schlecht I6slich sind (wie Zink, Nickel), konnen lber diese entwickelte
Prozedur jedoch kaum abgetrennt werden. Die eingesetzte Menge

an Mineralsdaure beim Phosphataufschluss 16st hier nur geringe Anteile dieser Schwermetalle, weshalb
eine anschlieBende Separation aus dem Prozesswasser nur einen entsprechend geringen Anteil bezogen
auf die Ausgangsasche abtrennt. Zwar kdnnte man die Menge an eingesetzter Mineralsaure (wesentlich)
erhéhen und wiirde dadurch dann auch relevante Anteile an diesen Schwermetallen l6sen, jedoch ist ein
solch hoher Saureeinsatz wirtschaftlich kaum noch darstellbar und die anschliefende Prozessfiihrung wird

Abbildung 10: Schwermetallabreiche-
rung im pontes pabuli Verfahren

erheblich erschwert.

Da ein relevanter Anteil der aus der Klarschlammverbrennung resultie-
render Aschen Gehalte an diesen schwerl6slichen Schwermetallen deut-
lich Gber den zuldssigen Grenzwerten aufweist, wurde im Rahmen des
Projektes eine zusatzliche bzw. alternative Abtrennprozedur wie folgt
entwickelt, um zukinftig auch diese Aschen mit dem PONTES PABULI —
VERFAHREN verwerten zu konnen: Zunachst wird analog zum PONTES
PABULI — VERFAHREN eine Suspension aus Asche, (Prozess-)Wasser und
Saure erzeugt. Die Art und Konzentration sind dabei so ausgerichtet,
dass das Phosphat aus der Asche gel6st wird. Zur ausreichenden Reak-
tion zwischen der Saure als Reaktionsmittel und der Asche wird eine In-
kubationszeit (Losezeit) abgewartet. Nach der Inkubationszeit liegen in

Klarschlammasche
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Fallungsmittel

Prozesswasser, .
> Suspension

Fest- Fliissigtrennung

P-freier
Abfall

Féllung
(pH~2,5)
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Abbildung 11: Abtrennprozedur fiir
schwerlésliche Schwermetalle
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Néhrstoff
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der Suspension anteilig durch die Saure geloste Schwermetalle und nicht geléste Schwermetalle vor. Der
Suspension wird deshalb ein geeignetes Schwermetallfallungsmittel in der Form und Art zugesetzt, dass
die gelosten Schwermetalle (wie beispielsweise As, Cd) weitgehend ausfallen, dass geloste Phosphat je-
doch gelost bleibt. Im nachsten Schritt wird die flissige Phase als phosphathaltige, schwermetallarme flis-
sige Phase abgetrennt. Der verbleibende schwermetallhaltiger Filterkuchen wird aus dem Prozess ausge-
schleust. Dieser Filterkuchen beinhaltet dabei zum einen die nicht durch die Sdure gelésten Schwermetalle
(wie z. B. weitgehend Pb, Ni, Zn), die bisher aufgrund ihrer schlechten Loslichkeit besonders kritisch bei
der Abtrennung waren. Zum anderen befinden sich die durch die Sdure gelosten, aber durch das Fallungs-
mittel gefallten Schwermetalle ebenfalls im Filterkuchen. Zur Abtrennung des Phosphates aus der phos-
phathaltigen, schwermetallarmen fliissigen Phase wird der pH-Wert erhéht, wodurch das gel6ste Phos-
phatin eine feste Form ausgefallt wird. Dieses so ausgefallte Phosphat wird anschlieRend von der fllissigen
Phase getrennt und bildet eine schwermetallarmes Nahrstoffsubstrat. Die abgetrennte fliissige Phase wird
bevorzugt dem Prozess zur Herstellung der Suspension zuriickgefihrt.

In experimentellen Versuchen mit dem Projektpartner MFPA wurden diese Prozessvariante und die Ein-
flussparameter zunachst im LabormafRstab eingehend untersucht. Daraus resultierte eine geeignete Para-
metrierung flr die Aufschlusssysteme mit Salpeter-, Schwefel- und Phosphorsaure zu dieser Verfahrens-
variante. Zusammenfassend resultiert daraus, dass sich jeweils bezogen auf die Ausgangsasche

=  mehr (zum Teil deutlich mehr) als 90 % aller Schwermetalle abtrennen und

= mehrals 80 % des Phosphates in das Nahrstoffsubstrat tiberfiihren lassen.

2.5 Konzeption, Planung und Errichtung Versuchsanlage Phosphorrecycling

Auf Basis der gewiinschten Spezifikation und Ausstattung wurde eine Konzeption fiir die Versuchsanlage
durch pontes pabuli und VKD erstellt, welches eine Aufstellungsplanung, ProzessflieRbild, Dimensionie-
rung der Anlagenbauteile fir Richtrezepturen, Konzept fiir Peripherie und eine Konzeptvorlage zur Ab-
stimmung mit Genehmigungsbehérde umfasste. Diese Konzeption bildete die Basis fiir den Detailpla-
nungs- und Genehmigungsprozess, der mit einem externen Kooperationspartner fir die Ingenieursleistun-
gen im Rahmen der Versuchsanlagenplanung realisiert wurde. So wurden gemeinsam geeignete Lieferan-
ten fur die Anlagenkomponenten gesucht und evaluiert, die erforderlichen Spezifikation der Anlagenkom-
ponenten mit den Lieferanten abgestimmt und entsprechender Angebote eingeholt sowie die Detailpla-
nung der Versuchsanlage durchgefihrt. Nach Anlieferung der Komponenten erfolgte die Installation durch
den Projektpartner VKD. Abbildung 12 bis Abbildung 15 zeigen die Aufbauphase der Versuchsanlage.

_.."‘ &» = W

— l. '33.\ L > : y
Abbildung 12: Containerhaus in Aufbauphase Abbildung 14: Installierte Filterpresse an Versuchsanlage
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Abbildung 3: Aufbau Mikrowellenbandtrockner Abbildung 15: Versuchsanlage Ebené /
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Im Marz 2022 erfolgte der Start der Inbetriebnahme. Dazu wurden schrittweise die einzelnen Prozessteile
in Betrieb genommen und auf ihre Funktion gepriift. Pontes pabuli begleitete und unterstiitzte diesen
Prozess, der federfiihrend durch den Partner VKD durchgefiihrt wurde. Fiir die vereinzelt noch festgestell-
ten Fehlfunktionen wurden gemeinsam Losungen zur Fehlerbehebung bzw. prozesstechnische Anpassun-
gen erarbeitet und nachfolgend umgesetzt. Im 3. Quartal 2022 wurde die Versuchsanlage erfolgreich in
Betrieb genommen und es begannen daran die systematischen Untersuchungen zum PONTES PABULI —
VERFAHREN.

2.6 Systematische Untersuchungen zur Ascheverwertung und Diingerherstellung

Nach der Inbetriebnahme begannen die systematischen Untersuchungen an der Versuchsanlage. Dabei
wurde zunachst die Funktionsweise der einzelnen Verfahrensschritte getestet. Es konnten zunachst die
Funktionsfahigkeit und Eignung aller Prozessschritte festgestellt und erste Erfahrungen im Anlagenbetrieb
gesammelt werden. Nach dieser grundsatzlichen Funktionstestung wurden die Prozessschritte weiterfiih-
rend einzeln intensiv untersucht. Im Fokus stand dabei zunachst das Scale-up durchgefiihrter Versuche aus
dem Labor an der Versuchsanlage. Ermittelt wurde dabei, inwieweit die Prozessfiihrung an der Versuchs-
anlage reproduzierbar ist. Dabei wurden punktuelle Abweichungen — beispielsweise bei der resultierenden
Zusammensetzung und Eigenschaft des Prozesswassers in den Zyklenkreislaufen — ermittelt. Zur Aufkla-
rung dieser Unterschiede wurden laborative Zusatzversuche durchgefiihrt, mit deren Erkenntnissen An-
passungen fiur den Versuchsbetrieb an der Versuchsanlage vorgenommen werden konnten. Im Ergebnis
konnten die Einzelprozessschritte so an der Versuchsanlage verifiziert werden.

Schrittweise wurden dann die einzelnen Prozessschritte geclustert und zusammenhangend betrachtet.
Hier stand die Funktionstestung der Prozessschnittstellen im Mittelpunkt. So wurde durch orientierende
Vorversuche ermittelt, welcher Stoffeingangsparameterbereich fiir den jeweils folgenden Prozessschritt
geeignet ist. Zudem wurde eine geeignete Steuerung des Prozesses zur jeweiligen Ubergabe in den néchs-
ten Prozessschritt ermittelt und als Prozedur festgeschrieben. Die Untersuchungen gingen anschlieRend
schrittweise in Versuche tiber mehrere Stunden mit gleicher Rezeptur und maéglichst stabilen Versuchsbe-
dingungen Uber. Das ermoglichte eine weiterfliihrende Verfahrens- und Stoffentwicklung und die Ermitt-
lung weiterer Prozessdaten fiir einen stabilen Anlagenbetrieb.

Mit diesen systematischen Versuchen im Zyklenbetrieb liber die gesamte Prozesskette mit unterschiedli-
chen Verbrennungsaschen und verschiedenen Aufschlusssauren wurde ein Parametermatrix fiir den
(klein-)technischen Prozess erarbeitet, die zu einer stabilen Prozessfiihrung und zur anvisierten Erhéhung
der Loslichkeit im erzeugten Produkt fiihrt und so die Grundlagen fiir ein Scale-up in den Produktionsmal3-
stab legt. Beispielhaft zeigt Abbildung 16 fiir eine solche durchgefiihrte Zyklenuntersuchung mit einer
Asche aus der Wirbelschicht-Monoverbrennung im Aufschlusssystem mit Schwefelsdaure den Verlauf der
Elementkonzentration im abgetrennten Prozesswasser, der im grundlegenden Verlauf so auch fiir andere
Aschetypen und Aufschlusssysteme steht. Abbildung 17 zeigt dazugehorig die resultierende Neutral-Am-
moniumcitratldslichkeit im abgetrennten Filterkuchen tber die Zyklenversuche.

Neutral-Ammoniumcitratlslichkeit [%]

0 5 10 15 20 25 30 3 0%

2 0 5 10 15 2ykdus 20 25 30 35

Abbildung 16: Verlauf der Elementkonzentration (iber die Zyk-  Abbildung 17: Verlauf der Neutral-Ammoniumcitratléslichkeit
len liber die Zyklen
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Der Abbildung 16 ist zu entnehmen, dass die gelésten Bestandteile bei den ersten Zyklen zunachst anstei-
gen und laufen nach ca. 15 Zyklen in einen Gleichgewichtszustand ein. In diesem Gleichgewichtszustand
werden so viele geldste Bestandteile durch die am Feststoff anhaftende Flissigkeit ausgetragen, wie durch
die Asche/Saure-Reaktion nachgeldst werden. Aus den Versuchen mit unterschiedlichen Mineralsauren
resultiert dabei die identische Trendaussage. Ein Unterschied ergibt sich im Absolutwert der Konzentra-
tion, da unterschiedliche Sauren unterschiedlich stark die verschiedenen Phasen |6sen.

Neben der Veranderung der Konzentration der gelosten Bestandteile wurde bei diesen Versuchen auch
analysiert, inwieweit sich diese Art der Kreislauffihrung auf die gewlinschte Erhéhung der Loslichkeit aus-
wirkt. Dazu zeigt Abbildung 17 die ermittelte Neutral-Ammoniumcitratldslichkeit des Phosphates in den
abgetrennten Filterkuchen der entsprechenden Zyklen beispielhaft flir einen Versuch mit Einsatz von
Schwefelsaure. Die Phosphatloslichkeit des abgetrennten Feststoffs wurde dabei deutlich gegeniiber der
Ausgangsasche erhoht. Die Erhéhung der Neutral-Ammoniumcitratldslichkeit entspricht dabei weitgehend
den stationdren, laborativen Vorversuchen. Damit bestatigt sich, dass die resultierende Ergebnis- und Pa-
rametermatrix aus den stationaren Loseversuchen eine brauchbare Basis fiir die Ableitung von Verfahren-
sparametern und die Anpassung der Prozessfiihrung auf Ascheschwankungen oder verschiedene Aschety-
pen als schneller Vortest ist. Auch zeigen die Versuche, dass bei geeigneter Prozessfiihrung die Neutral-
Ammoniumcitratl6slichkeit Gber die Zyklen weitgehend stabil bleibt.

Diese Ergebnisse gemaR Abbildung 17 resultieren in vergleichbarer Weise fiir auch fiir die anderen unter-
suchten Aufschlusssysteme. Fiir die Prozessflihrung ergibt sich hieraus zunachst, dass bereits nach weni-
gen Zyklen eine Kreislaufflihrung scheinbar stabil ist. Dies deutet auf eine vergleichsweise kurze Einfahr-
phase bis zum stabilen Prozessbetrieb hin. Damit sind Start- und Stopp-Phasen bis zur gleichmaRigen Pro-
duktqualitat wahrscheinlich gering und ermoglicht so auch glinstig gegebenenfalls Produktwechsel.

Mit diesen Versuchen konnte der Nachweis erbracht werden, dass die P-Loslichkeit durch Mineralsduren
im Kreislaufversuch wesentlich erh6ht werden kann. Im Versuch wurde gezeigt, dass Ammoniumcitrat-
I6slichkeiten oberhalb 90 % bei Kreislauffiihrung erreicht werden kénnen, was deutlich iber dem Mei-
lenstein 1 mit der Forderung von groBer 60 % liegt.

Alternative Abtrennprozedur im Kreislaufversuch an Versuchsanlage

Neben den Untersuchungen zum PONTES PABULI — GRUNDVERFAHREN wurden an der Versuchsanlage
auch Skalierungsversuche zu der neu entwickelten Verfahrensoption zur Abtrennung schwerloslicher
Schwermetalle durchgefiihrt. Auf Basis der laborativen Voruntersuchungen zur Kreislaufflihrung mit der
alternativen Abtrennprozedur fir die Schwermetalle erfolgten ausgewahlte Versuche mit den Aufschluss-
systeme mit Schwefelsdure, mittels Salpetersaure und in Kombination mit Schwefel- und Salpetersdure an
die Versuchsanlage in Markranstadt mit dem Verbundpartner VKD. Dazu wurde die Verschaltung der Pro-
zesskomponenten an der Versuchsanlage an die veranderte Prozessfiihrung im Vergleich zum Grundver-
fahren angepasst. Dann wurden die in den Laborversuchen optimierten Prozessablaufe zunachst in diese
Skalierungsstufe lGbertragen und anschlieBend jeweils mindestens 20 Zyklen durchgefiihrt.

So wurden beispielsweise die pH-Wertbereiche in Phosphatfalung in unterschiedlichen Aufschlusssystern
dieser Skalierungsstufe prazisiert. Abbildung 18 zeigt
hierzu beispielhaft die Ergebnisse aus den Optimie-
rungsversuchen zur pH-Wertanpassung fiir die Aus-
fallung der mitgelosten Schwermetalle, damit diese
moglichst selektiv vom Phosphat gefallt werden. Da-
bei ergeben sich fir den Aufschluss mit Schwefel-
saure und Salpetersdure erhebliche Unterschiede,
die entsprechend je nach Prozessgestaltung zu be- Abbildung 18: Fdllungsbereicl‘; vz;n Phosphat bei unterschied-
achten sind. lichen Aufschlusssystemen

.
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Fiir die Aufschlusssysteme mit Schwefelsdure und kombinierter Schwefel-/Salpetersiure war die Ubertra-
gung in den (klein-)technischen Malstab erfolgreich. Die Prozessflihrung konnte Uiber die gesamte Zyklen-
anzahl stabil durchgefiihrt werden. Festzuhalten ist dabei, dass sich analog dem Verlauf im Grundverfah-
ren nach einer Einlaufphase ein Plateau der Konzentrationswerte im versuchsbedingten Schwankungsbe-
reich einstellt.

Neben den pH-Wertbereichen wurden so die erforderlichen Inkubationszeiten fiir die Reaktion ermittelt
und unterschiedliche Fallungsmittel vergleichend getestet. So konnten kausale Zusammenhange zwischen
den relevanten Prozessparametern und der resultierenden Produktqualitat ermittelt und eine Stoffbilan-
zierung erstellt werden. Final resultiert aus diesem Prozessstrang ein sehr schwermetallarmes, nahrstoff-
reiches Dlingersubstrat und ein schwermetallhaltiger, phosphatarmer Reststoff. Die chemische Zusam-
mensetzung wurden fir die jeweiligen Zyklen der unterschiedlichen Versuchsserien analytisch ermittelt
und bilanziell bewertet. Nachfolgende Tabelle 2 zeigt die typischerweise resultierende Zusammensetzung
fir das Nahrstoffsubstrat und den Reststoff fiir das System mit Schwefelsaure.

NAC-l6slicher
A|203 Fe203 K20 Nazo Cao MgO 503 P205 a1 €
Anteil
Anteil
MM e | 7-9 | 25-30 <1 <1 25-30 | 1-3 | 25-30 | 6-10 50- 60
Abfall
Anteil im
% | 10-12 | 2-a <1 1 22-27 | 1-2 | 25-30 | 30-35 90-95
Produkt

Tabelle 2: Hauptkomponenten von Reststoff und Ndhrstoffsubstrat im  * NAC — Neutral-ammoniumcitrat-l6slicher Anteil als
Aufschlusssystem mit Schwefelsdure MaR fir die erwartete Bioverfligbarkeit des Phos-
phates (bezogen auf Pges)

Der grof3te Anteil des Phosphates aus der KSA wird in das Nahrstoffsubstrat tiberflihrt. Dabei besteht der-
zeit noch Optimierungspotential, da mit der (klein)technischen Filterpresse in der Versuchsanlage typbe-
dingt ein noch vergleichsweise hoher Restfeuchtegehalt im Reststoff verbleibt, womit noch zu viel gelostes
Phosphat ausgetragen wird. Im groBtechnischen Betrieb werden solche Filterkuchen typischerweise ge-
spult/ gewaschen, wodurch die Phosphataustrag tber die Restfeuchte weitgehend unterbunden werden
kann. Dennoch wurden so in den durchgefiihrten Versuchen bereits 75 — 85 % des Phosphates aus der KSA
in das Nahrstoffsubstrat Giberfiihrt. Nachfolgende Tabelle 3 zeigt erganzend noch die Schwermetalle im
abgetrennten Reststoff und dem Nahrstoffsubstrat bezogen auf den Input mit der KSA.

As Cd Cu Pb Ni U Zn P

[%]* [%]* [%]* [%]* [%]* [%]* [%]* [%]*
Im Abfall 90 - 95 95-90 95 -99 95-99 85-90 60-70 75 - 85 15 -25
Im Produkt 5-10 5-10 1-5 1-5 10-15 30-40 15-25 75 -85

Tabelle 3: Bilanz der Schwermetalle und Phosphor im Aufschlusssystem mit Schwefelséure  *bezogen auf Inputasche

Die Wirksamkeit der Schwermetallabtrennung kann damit eindrucksvoll belegt werden. Sowohl die
schwerloslichen (wie Ni, Zn), als auch die leicht |6slichen (wie As, Cd, Cu) Schwermetalle, werden im sehr
hohen Malie abgetrennt. Dies belegt auch, dass die vorgeschaltete sulfidische Fallung der mitgelosten
Schwermetalle trotz des sehr niedrigen pH-Werts ausreichend wirksam ist.

Verarbeitung und Granulation des Filterkuchens

Erste Versuche an der Versuchsanlage fiihrten zu technischen Schwierigkeiten im Handling und der Verar-
beitung der Filterkuchen, da diese insbesondere im System mit Schwefelsaure sehr klebrig sind.

Zur Losung des Verarbeitungs- und Handlingprobleme wurden die moéglichen Losungswege einer Reduzie-
rung der Klebrigkeit durch Zwischentrocknung und eine direkte Verarbeitung in einem Intensivmischer
parallel verfolgt. Als zielflihrend erwies sich dabei die direkte Verarbeitung im Intensivmischer. Durch Zu-
flihrung und intensive mechanische Beanspruchung des erzeugten Filterkuchen in einem Intensivmischer
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gelingt bei geeigneter Restfeuchte eine gute Desagglomeration weitgehend auf die PartikelgréRRe des ur-
spriinglichen festen Riickstands der Suspension. Es resultierte ein sehr feines erdfeuchtes Pulver (Abbil-
dung 19). AnschlieRend kann diesem erdfeuchten Pulver eine kleine Menge Wasser zugefiihrt, wodurch
die Granulation einsetzte. Je nach Menge des zugefiihrten Wassers und den eingestellten Granulationspa-
rametern (wie Zeit, Rotationsgeschwindigkeit) gelang es auch am Intensivmischer, die gewiinschte Grin-
granulatgroBe einzustellen. Somit konnten nicht nur die Verarbeitungsschwierigkeiten gelost, sondern
gleichzeitig auch eine Granulation ohne Zwischenschritt in einer Prozesseinheit (Intensivmischer) erreicht
werden, was den Verarbeitungsprozess erheblich vereinfachte.

__] wla

[N

Abbildung 19: Granulatibnsstufen beispielhaft fiir Filterkuchensystem I Schwefelsdure

Mit systematischen Versuchen wurden als wesentliche Parameter fiir die-
sen kombinierten Homogenisierungs- und Granulationsprozess im Inten-
sivmischer geeigneter Konsistenzbereiche (also im Wesentlichen Festig-
keit, Klebrigkeit und Wasseranteil des Filterkuchens) ermittelt. Anhand von
Filterkuchenmuster aus der Versuchsanlage wurden anschliefend Proze-
duren und Moglichkeiten erarbeitet, wie die resultierenden Filterkuchen
aus der Fest/Flussigtrennung der Membranfilterpresse konditioniert wer-
den missen, um den Konsistenzbereich fir die Verarbeitung zu erreichen.
Hierzu wurden beispielsweise der Filterkuchen (anteilig) vorgetrocknet NG % <
oder geeignete, inerte Stoffe hinzugefiigt. Zudem wurde der Einfluss der P i AN
Zugabe von Nahrstoffkomponenten zum Filterkuchen auf das Verarbei- Abbildung 20: Installierter Intensiv-
tungs- und mischer an Versuchsanlage
Granulationsverhalten bestimmt. Hieraus resultieren Erkenntnisse, welche Ndhrstoffkomponenten in wel-
chen Mengen dem System zufiihrbar sind und wie sich dadurch das Verarbeitungs- und Granulationsver-
halten andert bzw. gezielt einstellen Iasst. Dies bildet nun den technischen Einsatzrahmen von Nahrstoff-
komponenten in der Rezeptur lber diese Verarbeitungs- und Granulationstechnologie.

Mit diesen systematischen Untersuchungen konnten geeignete Rezepturen fir die unterschiedlichen Auf-
schlusssystemen erarbeitet werden. Auf dieser Basis stand die Skalierung dieser Verfahrenslosung an die
Versuchsanlage. Dazu wurde (nachtraglich) ein Intensivmischer in entsprechender Dimensionierung fir
die Versuchsanlage beschafft und installiert. AnschlieRend erfolgten daran Ubertragungsversuche aus dem
LabormaRstab in diese SkalierungsgroRe.

Zusammenfassend gilt aus dem Skalierungsversuch festzustellen, dass die am Labor-Granuliermischer er-
zielten Versuchsergebnisse im SkalierungsmaRstab 1:10 bestatigt werden konnten. Die am Labor-Intensiv-
mischer erarbeiteten Parametersatze (wie Rotorgeschwindigkeit, Granulationsdauer, Wassergehalt etc.)
zur Erzeugung von brauchbaren Granulaten waren mit entsprechendem Skalierungsfaktor nahezu iden-
tisch am Intensivmischer im Technikum anwendbar. Daraus kann erwartet werden, dass auch die Vielzahl
der anderen Granulationsversuche am Labor-Intensivmischer (z.B. fir NP, PK, NPK — Dlingerrezepturen)
weitgehend in dieser Form in den TechnikumsmaRstab libertragbar sind.

Fraktionierung und Verarbeitung von Uber-/ Unterkorn

Aus den Granulationsversuchen resultiert ein Griingranulat, welches nachfolgend in ein getrocknetes, auf
die ZielgroRe (2 — 5 mm) fraktioniertes Diingergranulat als Endprodukt zu Giberfiihren ist. Das bei der Frak-
tionierung anfallende Uber- und Unterkorn soll dem Granulationsprozess in aufbereiteter Form wieder
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zurlickgefuhrt werden. Die technologische Verschaltung der dazu notwendigen Prozessschritte Trocknung
und Fraktionierung soll dabei moglichst effizient gestaltet werden. Da die ermittelte Ausbeute an Gutkorn
(2 =5 mm) im Intensivmischer bei 60 — 70 % lag, heit das, Uber- und Unterkorn liegen voraussichtlich im
Bereich 30 —40 %. Fir die Prozessverschaltung von Trocknung/ Fraktionierung des erzeugten Griingranu-
lates und Riickfiihrung des aufbereiteten Unter- und Uberkorns ergeben sich grundsétzlich die beiden fol-

genden Verfahrensvarianten:

1 2
Zunachst werden die Griingranulate getrocknet und | Das erzeugte Griingranulat wird zunachst fraktioniert.
Varianten anschliefend diese so getroc!(_neten Granulate fraktio- | Das abgetrennte Gut-Korn wird anschliefend getrock-
niert. Das dabei abgetrennte Uber- und Unterkorn wird | net und das (angetrocknete) Uber- und Unterkorn wird
aufgemahlen und dem Granulationsprozess zurlickge- | dem Granulationsprozess zugefihrt.
fuhrt.
X = Die Fraktionierung von getrockneten Granulatenist | = Geringerer Energieaufwand fiir die Trocknung;
Vorteil; technologisch einfacher. Leichtere Aufbereitung von Uber- und Unterkorn.
= Energieaufwand fiir die Trocknung groRer, da das | = Gefahr der Verstopfung der Siebe
Nachteil: gesamte Kornband gefrocknet werden muss = Nachsiebung erforderlich
= Die Aufmahlung von Uber- und Unterkorn ist ener-
gieintensiver

Welche Variante der Prozessfiihrung hinsichtlich technischer Prozessstabilitat und Energieeinsatz empfeh-
lenswert ist, hangt maRgeblich von resultierenden, materialspezifischen Griingranulat(handling)eigen-
schaften (wie Verteilung Kornband, Festigkeit, Restfeuchte etc.) und den gewlinschten Produkteigenschaf-
ten (wie Ziel-GranulatgréRe) ab. Zu einer ersten orientierenden Einschatzung, ob eine Fraktionierung von
erzeugten Griingranulaten in den hier vorgegebenen Siebschnitten Giberhaupt méglich ist, wurden Vorver-
suche im Labormalstab durchgefiihrt. Aus diesen laborativen Versuchen resultierte, dass zumindest das
Uberkorn wahrscheinlich bereits aus dem (ungetrockneten) Griingranulat abgesiebt und anschlieRend di-
rekt im Intensivmischer ohne weitere Aufbereitung verarbeitet werden kdnnte.

An dem Ruttelsieb an der Versuchsanlage (=

Abbildung 21) wurde das Siebverhalten der in den Skalierungsversuchen erzeug-
ten Gringranulate (System mit Phosphor- und Schwefelsdure) untersucht. Dieses
Sieb war mit einem 5 mm und 2 mm Sieb ausgertstet. Dabei sind unterhalb der
jeweiligen Siebe Vibrationskugeln angebracht (=

Abbildung 21; rechtes Bild), die wahrend des Siebprozesses permanent an den appiigung 21: Rittelsieb

Siebboden stofRen und so ein Zusetzen des Siebes verhindern sollen. Versuchsanlage

Die durchgefiihrten Versuche belegen, dass das gesamte Griin-
granulat bei diesen Versuchen problemlos fraktioniert werden
konnte. Nach Versuchsende wurden weder auf dem 5 mm noch
dem 2 mm Sieb Verklebungen festgestellt. Die Vibrationskugeln
wirkten zumindest bei den Untersuchungen einer Siebzusetzung
entgegen. Aus diesen Versuchsergebnissen ldsst sich zunachst klar
vermuten, dass auch die Abtrennung des Unterkorns aus dem
Gringranulat wahrscheinlich moglich ist. Weiterfihrend wurden
anschlieRend mogliche Varianten der Riickfiihrung des abgetrenn-
ten Uber-/ Unterkorn im kleintechnischen MaRstab untersucht.
Dabei wurden festgestellt, dass das abgetrennte Uber-/Unterkorn
aus dem ungetrockneten Griingranulat ohne weitere (separate)
Aufbereitung (z. B. Mahlung, Zerkleinerung) direkt wieder dem
Granulationsprozess im Intensivmischer zugefiihrt werden kann.
Die Scherintensitdat des Intensivmischers reichte aus, um das
Uber-/Unterkorn im Intensivmischer so aufzumahlen, dass es sich
zur erneuten Granulation eignet.

Abbildung 22: (links) 2 bzw. (rechts) 5 mm Sieb
nach Versuchsende

o s | S
Abbildung 23: Zerkleinerung von Uber-/ Unter-
korn im Intensivmischer
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AnschlieRende Untersuchungen belegten, dass dieses so aufbereitete Uber- und Unterkorn als Teil der
Rezeptur problemlos granuliert werden kann. Festgestellt wurde dabei, dass die ermittelten Granulations-
parameter und dabei insbesondere die Menge an Fliissigkeit weitgehend identisch dem Ablauf ohne Uber-
/ Unterkorn iibernommen werden kann, da sich das Uber-/ Unterkorn beim Granulationsprozess weitge-
hend inert verhilt. Damit bietet sich die Moglichkeit, dass das abgetrennte Uber- und Unterkorn aus dem
Griingranulat ohne weitere Aufbereitung/ Aufmahlung direkt zum nachsten Batch fur die Aufschluss- und
Granulationsreaktion gefiihrt wird.

Untersuchung der Granulateigenschaften

Die Granulatfestigkeit ist eine wichtige Handlingeigenschaft fiir Diinger. Zum einen muss sie ausreichend
hoch sein, damit beim Transport, dem Handling und dem Ausbringen moglichst wenig Abrieb/ Bruch ent-
steht. Insbesondere beim Ausbringen auf dem Feld durch Streuwagen besteht kurzzeitig eine sehr hohe
mechanische Beanspruchung der Granulate auf der Streuscheibe. Bei zu geringer Granulatharte werden
einzelne Granulate zerbrochen oder gar vollstandig in Staub zerkleinert. Dadurch wiirde die Dosiermenge
schwanken, die Wurfweite reduziert und ein gleichmaRiges Ausbringen entsprechend nicht méglich sein.
Die Erfahrungswerte zum Erhalt der Granulatstruktur mit heutiger Ausbringtechnik fordern eine Granulat-
festigkeit von mindestens 3 daN, besser tiber 5 daN (= DLG-Merkblatt 445 - Einsatz von Mineraldiinger-
streuern). daN steht dabei fir ,deka Newton“, 1 deka Newton entspricht 10 Newton, wobei Newton die
internationale MaReinheit (Sl) fiir die physikalische GroRe ,Kraft” ist. Gemeinsam mit den Verbundpart-
nern wurde die Granulatfestigkeit ausgewahlter Muster beispielhaft bestimmt und bewertet. Zusammen-
fassend gilt es festzustellen, dass die erzeugten Granulate oberhalb der geforderten Festigkeit liegen. Da-
bei zeigen die Granulate zwischen den verschiedenen, aber auch innerhalb eines Aufschlusssystems eine
Variationsbreite der Festigkeit. Die Einflussparameter (Art und Anteil der Aufschlusssdure und der Nahr-
stoffkomponenten) konnten mit diesen Untersuchungen ermittelt werden. Dadurch ergibt sich die Mog-
lichkeit, die Festigkeit der Granulate bei Bedarf anzupassen.

Damit zeigen die erzeugten Dlingergranulate eine ausreichend hohe Einzelkornfestigkeit. Zu klaren galt es,
ob die Loslichkeit insbesondere von Phosphat durch diese Granulatfestigkeit negativ beeinflusst wird, da
die Festigkeit auch mit dem Auflose- bzw. Zerfallsverhalten auf dem Feld im Zusammenhang steht und
hohe Festigkeiten tendenziell die Zerfallsgeschwindigkeit reduzieren wird. In den ersten dazu durchgefiihr-
ten Untersuchungen mittels der Standard-Extraktionstests konnten hohe Phosphatldslichkeiten nachge-
wiesen werden. Im Rahmen dieser standardisierten Testmethoden erfolgt die Extraktion des in Wasser
|6slichen Phosphors (P) gemaR DIN EN15958:2011 und die Extraktion des in neutralem Ammoniumcitrat
|6slichen Phosphors (P) gemaR DIN EN15957:2011. Um das Léseverhalten von Phosphat anwendungsna-
her zu untersuchen, wurden die Standardmethode zur Bestimmung der Wasser- und NAC-L6slichkeit von
Phosphat gemeinsam mit dem Projektpartner MFPA wie folgt angepasst: Die Granulate wurden fiir die
Untersuchung nicht aufgemahlen, sondern in der Granulatform belassen. Diesen Granulaten wurde analog
der Standard-Testbedingungen das fllissige Losemedium (Wasser bzw. ,

NAC) zugefiihrt. Statt des permanenten Schittelns laut Standard-Test b1
wurden die Proben ruhend gelagert. Lediglich direkt vor der Probennahme ‘
der Uberstehenden Losung wurde die Probe kurz aufgeschittelt, um mog-
liche Konzentrationsgradienten in der lGberstehenden Losung aufzul6sen.
Die entnommenen Proben wurden analysiert. Abbildung 24 zeigt den Ver-
suchsaufbau. Visuell war dabei festzustellen, dass sich alle Granulate, also
auch die kommerziellen Vergleichsprodukte, nach 14 Tagen nicht aufge-
[6st hatten, sondern weitgehend formstabil waren. Die experimentellen & ‘
Untersuchungen und die Analytik erfolgten bei der MFPA, die Ergebnisbe-  apbildung 24: Untersuchung P-L6s-
wertung durch pontes pabuli. lichkeit aus erzeugten Granulaten
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Abbildung 25 zeigt beispielhaft den ermittelten Verlauf Granula Filterkuchen s Aufschluss mit sehwefesdure

der Phosphatfreisetzung aus einem Granulat, welches P ———— e
aus einem Filterkuchen aus dem Schwefelsiureauf- '
schluss erzeugt wurde. Aufgetragen ist dabei im Dia-
gramm die geloste Menge an Phosphat in NAC in Bezug
auf die im Granulat vorhandene Gesamtphosphatmenge

Uber die Zeit. Vergleichend wurde zu dem die ermittelte e e e e e

zeit In)

NAC-L6slichkeit des Phosphates aus dem Standard-Test Abbildung 25: Beispielgranulat aus Filterkuchen mit
(gestrichelt) eingetragen. Schwefelsdureaufschluss

Aus diesen Untersuchungen ldsst sich ableiten, dass obwohl die Granulate nach Untersuchungsende nicht
zerfallen sind, das Phosphat dennoch wie im Standard-Bestimmungstest (an aufgemahlenen Pulvern) frei-
gesetzt wird. Die P-Freisetzung scheint damit (weitgehend) unabhangig von der Granulatstruktur zu sein.
Die Phosphatfreisetzung aus den untersuchten Granulaten erreichte zudem innerhalb weniger Stunden/
Tage den im Labor ermittelten Wert nach dem Standard-Bestimmungstest.

Neben der Festigkeit und dem Aufléseverhalten wurde die Diingewir-
kung ausgewahlter Muster von den Projektpartnern IKTS und VKD in
Pflanzversuchen untersucht. Diese Untersuchungen belegen, dass ei-
nige Muster eine sehr hohe Diingewirkung vergleichbar Trippelsuper-
phosphat (Kontrolle) aufweisen. Je nach Prozedur resultiert dabei eine
unterschiedlich starke Dlingewirkung. Entsprechend konnten aus den
Untersuchungen zur Diingewirkung kausale Zusammenhange zur Pro-  Abbildung 26: Versuchsstand
zessfiihrung abgeleitet werden. Pflanzversuche beim IKTS

2.7 Ableitung eines Grundkonzeptes zur grof8technischen Umsetzung im Produktions-
mafBstab — Teilkonzeption einer P-Verwertungsanlage

Aus den Ergebnissen der systematischen Untersuchungen an der Versuchsanlage und energetischen, stoff-
lichen und wirtschaftlichen Bilanzierung des Gesamtprozesses war final ein Grundkonzept fiir eine mogli-
che technische Produktionsanlage zu erstellen. Dazu wurde fiir den Teil der Phosphorrecyclinganlage nach
dem PONTES PABULI — GRUNDVERFAHREN eine R&I-FlieRbild und eine detaillierte Berechnungsmatrix
(stoffstromspezifische Auslegungsberechnungen) fir den Stoffstrom erstellt. Als Basis dafiir erfolgte zuvor
die Festlegung der erforderlichen Prozessschritte (Saurereaktion, Fest-/Flussig-Trennung, Trocknung etc.),
fir die wiederum die eingesetzten Anlagenkomponenten definiert werden konnten (Art der Filterpresse,
Art der thermischen Trocknung usw.). Auf dieser Grundlage wurde eine Vordimensionierung der Prozess-
komponenten fiir den Teilprozess des P- Recycling beispielhaft fir eine zukiinftige Verwertungsanlage von
10.000 t Asche pro Jahr erarbeitet. Dabei wurden die einzelnen Aggregate fiir den ermittelten Durchsatz
dimensioniert. Daraus resultiert die Spezifikationsvorgaben fiir die Aggregate, die auch als Basis fiir eine
zukiinftige, konkrete Angebotsabfrage bei potenziellen Technologielieferanten dienen kénnen.

Aus dem R&lI-FlieRbild und der Dimensionierung T
der Anlagenbauteile fiir den abgeleiteten Stoff- ( o (
strom wurde nachfolgend ein grundlegender Auf-
stellungsplans entwickelt. Dabei wurden umwelt-
rechtlichen und behérdlichen Anforderungen be- |
ricksichtigt. Relevant sind hier zum einen eine ef- J
fektive Abgasreinigung sowie das Lagern und Han- ;

deln von Gefahrstoffen wie Saure. Aus dieser Auf- -

stellungsplanung resultieren die Anforderungen |

und die Kubatur einer bendétigten Halle zur Aufstel-

lung des Teilprozesses zum P-Recycling mit der bei-

spielhaften Verwertungskapazitat von 10.000 t/a.  Abbildung 27: R & I FlieRbild
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So wird mindestens eine Grundflache von 20x26 m mit einer lichten Hohe von mindestens 15 m benétigt,
wobei die relevanten Bereiche mit einer Wanne zum Auffangen eventuell auslaufender Flissigkeiten aus-
zuriisten sind. Diese Halle kann dabei eine eigenstandige Halle oder ein Teil einer groBen DREISATS-Ge-
samtanlage sein. Diese Aufstellungsplanung bildete die Basis fiir die Entwicklung eines 3D-Modells fiir den
Teilprozess des P-Recyclings. Abbildung 27 zeigt
eine Ansicht aus diesem entwickelten 3D-Modell.
Farblich unterschiedlich sind dabei die Teilprozesse
zum Aufschluss der Asche (orange) und der Kondi-
tionierung der Diingemittel (griin). Turkis sind die
Abluftfiihrung und das Abluftreinigungssystem dar-
gestellt. Die grau markierten Silos sind die Input-
stoffe und griin die Silos fiir die erzeugten Pro-
dukte. Aus diesem 3D-Modell kénnen nun die
Schnitt- und Grundrissplane fiir Genehmigungsbe-
hérden entnommen werden.

Abbildung 28: Ausschnitt aus 3D-Modell der P-Anlage

3. Erreichung der wissenschaftlichen/ technischen Arbeitsziele

Fiir den Teilprozess der P-Riickgewinnung sollte innerhalb von DREISATS die Skalierung dieses PONTES
PABULI — VERFAHRENS in den (klein-)technischen Mal3stab vergleichbar TLR 6 erfolgen. Dazu waren eine
Versuchs- und Demonstratoranlage zu konzipieren, errichten und daran systematische Versuche und Un-
tersuchungen durchfiihren. Mit diesen Untersuchungen sollte der Nachweis der technischen Realisierbar-
keit des Verfahrens erbracht und relevante Prozessparameter sowie die wesentlicher Steuerparameter
und SteuergrolRen fiir eine zukiinftige Produktionsanlage ermittelt werden.

Wie in Abschnitt 2 ausfiihrlich dargestellt, konnte diese Zielsetzung vollstindig erreicht werden. Im Rah-
men des Projektes wurde auf Basis von Voruntersuchungen eine Versuchsanlage konzipiert, errichtet
und erfolgreich in Betrieb genommen. AnschlieBend erfolgten systematische Untersuchungen mit un-
terschiedlichen Aschen, wobei die technische Machbarkeit und Wirksamkeit des Verfahrens an der Ver-
suchsanlage nachgewiesen werden konnte.

= Dazu wurde zunachst aus Recherchen und Bedarfsanalysen ein Anforderungskatalog an die regionale
Asche beziiglich ihrer chemisch-mineralogischen Konstitution und Schwermetallkonzentration und fiir
zu erzeugenden (regionalen) Diingerprodukte abgeleitet.

= |n stofflichen Voruntersuchungen wurden das Lose- und Reaktionsverhalten unterschiedliche Aschen
eingehend analysiert. Dabei erfolgte insbesondere die vergleichende Ermittlung der erforderlichen
Prozessparameter fiir den speziellen Aschetyp aus der Staubfeuerung, der in der DREISATS-Konzeption
eine zentrale Rolle spielt. Aus diesen Untersuchungen wurde Richtrezepturen und eine Parameter-
matrix flr die Prozessfliihrung und Dimensionierung der zu errichtenden Versuchsanlage abgeleitet.

= Durch weiterfliihrende Voruntersuchungen konnten fiir die Teilprozesse ,, Filtration” und ,,Granulation”
die Technologieauswahl konkretisiert, die Anforderungen an die Prozesstechnologie prazisiert und die
zielfihrende Parameterbreite eingegrenzt werden. Auf dieser Basis konnten geeignete Prozessmodule
fir die Versuchsanlage konzipiert und beschafft sowie die erforderliche Versuchsbreite an der Ver-
suchsanlage gezielt eingegrenzt werden.

= Durch systematische Untersuchungen zur Schwermetallabtrennung wurde die Sulfidfallung als Vari-
ante fir die Versuchsanlage aufgrund der hohen Wirksamkeit ausgewahlt. Die ebenfalls untersuchte
elektrochemischen Abscheidung von Schwermetallen erwies sich hier als nicht ausreichend effizient.

=  Mit weiterfilhrenden Untersuchungen wurde dariber hinaus eine Verfahrensoption entwickelt, die
Schwermetalle deutlich umfangreicher und dabei insbesondere auch schwerl6sliche Schwermetalle
abscheidet. Diese Verfahrensvariante wurde dabei so konzipiert, dass sie bei Bedarf dem PONTES PA-
BULI — VERFAHREN zuschaltbar ist.
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= Auf Basis dieser Vorarbeiten wurde eine Versuchsanlage mit der geplanten Dimensionierung zur Ab-
bildung des gesamten PONTES PABULI — VERFAHRENS konzipiert. Entsprechende Genehmigungen
dazu wurden bei den Behorden erwirkt. Durch ein stringentes, kosteneffizientes Beschaffungsmanage-
ment konnten das Kostenbudget fir die Versuchsanlage eingehalten werden. Nach Errichtung und
punktuellen AnpassungsmaBnahmen erfolgte die erfolgreiche Inbetriebnahme.

= Erfolgreich wurden nachfolgend unterschiedliche Aschetypen und unterschiedliche Rezepturen an der
Versuchsanlage im (klein-)technischen ProzessmaRstab untersucht. Dabei wurden die kausalen Zu-
sammenhange zwischen den Prozessparametern und der resultierenden Qualitat von Zwischen- und
Endprodukten ermittelt. Daraus lieR sich erfolgreich eine Parametermatrix erarbeiten, die nun ein
Scale-up in den Produktionsmal3stab ermdoglicht.

=  Mit erfolgreich durchgefiihrten Versuchsserien tber eine Zyklenanzahl von mehr als 20 wurde fiir ver-
schiedene Aufschlusssysteme der Dauerbetrieb des Verfahrens und der Versuchsanlage getestet. Da-
raus resultierten wichtige Erkenntnisse tber das Einstellen stabiler Losungs- und Reaktionszustande,
woraus die technischen Parameterbereiche fiir relevante Prozessgroflen fir eine zukiinftige Produkti-
onsanlage noch einmal prazisiert werden konnten. Auch ermdoglichte dies die Ableitung wesentlicher
Steuerparameter und SteuergrolRen fiir die Erstellung eines Steuerungs- und Automatisierungskon-
zepts fur eine zukinftige Produktionsanlage.

= Anhand erzeugter Applikationsmengen wurden sehr positive Diingeeigenschaften und eine hohe Diin-
gewirkung nachgewiesen. Dabei wurden die Einflussfaktoren der Prozessflihrung auf die Dingewir-
kung ermittelt. Diese umfassenden Untersuchungen an den erzeugten Diingegranulaten belegen auch,
dass die an der Versuchsanlage erzeugten Nahrstoffgranulate in den Handlingeigenschaften (Lager-
und Transportstabilitdt, Ausbringeigenschaften) und der Diingewirkung (Freisetzung Nahrstoffe) mit
konventionellen Diingern vergleichbar sind.

=  Final wurde aus den erzielten Erkenntnissen ein Grundkonzept zur grofStechnischen Umsetzung einer
Verwertungsanlage im ProduktionsmaRstab erstellt. Dieses umfasst neben dem R&lI-FlieRschema die
Spezifikationsanforderungen fiir die Technologiekomponenten einer solchen Anlage als Vorbereitung
fir die Lieferanfragen bei potenziellen Technologielieferanten. Aus ProzessflieBbild und Dimensionie-
rung wurden eine Aufstellungsplanung und ein 3D-Modell einer beispielhaften P-Verwertungsanlage
fur eine Verwertungskapazitit von 10.000 t/a erstellt, woraus erforderliche Grundrisse und Quer-
schnitte beispielsweise fiir Genehmigungsbehdrden entnommen werden kdnnen. Damit sind wichtige
Voraussetzungen fiir ein zukiinftiges Engineering einer konkreten Produktionsanlage geschaffen. Auch
resultiert daraus der erforderliche Platzbedarf fiir eine solche Verwertungsanlage, welcher als Faktor
in die Kostenplanung eingeht. So wurden gemeinsam mit den ermittelten Steuerparameter und Steu-
ergrolRen sowie den orientierenden Verbrauchsdaten eine Wirtschaftlichkeitsbetrachtung einschliel3-
lich Ableitung der erforderlichen Investitions- und Betriebskosten abschlieRend maoglich.

4. Verwertbarkeit der Ergebnisse und Nachhaltigkeit

Die Projektergebnisse im DREISATS-Teilbereich des P-Riickgewinnung aus Verbrennungsaschen sind sehr
positiv (= Absatz 2) und lassen eine wirtschaftliche Verwertbarkeit erwarten. Es wurde ein Arbeitsstand
erreicht, der nun konkrete Verwertungsansatze ero6ffnet. Dazu missen die Projektergebnisse nun in stand-
ortspezifische Produktionsprozesse und Produktionsanlagen tberfiihrt werden. Die ermittelten, kausalen
Zusammenhange zwischen Rohstoffeigenschaften, Prozessfiihrung und resultierenden Produktparame-
tern, die abgeleitete Parametermatrix, die aschespezifisch abgeleitete Prozessfiihrung und die definierten
Steuerungsparameter bilden zusammen mit dem daraus abgeleiteten Grundkonzept bis zum erstellten 3D-
Modell eine belastbare Basis fiir die Konzipierung derartiger Anlagen. Damit kénnen nun die notwendigen,
weiterfihrende Arbeiten insbesondere zum prozess- und anlagentechnische Scale-up bestritten werden.

Ziel ist es, nuninnerhalb von 2 Jahren geeignete lizensierte Umsetzungspartnerschaften so zu formen, dass
eine erste Demonstrationsanlage auf Basis der Vorarbeiten hier im Projekt errichtet und betrieben wird.
Auf Basis der Erfahrungen an dieser, zu errichtenden Demonstrationsanlage soll das Verwertungskonzept
in der Kommerzialisierungsphase breit ausgerollt werden. Hierzu gilt es, entsprechende regionale Produk-
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tionsanlagen zu planen, konzipieren, umzusetzen und zu betreiben. Durch Marketing- und Vertriebsmal3-
nahmen missen fiir diese Kommerzialisierungsphase potenzielle Interessenten und weitere Umsetzungs-
partner/ Investoren flr das Verwertungskonzept akquiriert werden.

Das in DREISATS entwickelte Losungskonzept stellt eine nachhaltige, dezentrale Verwertungslosung von
Klarschlammen bzw. daraus erzeugten Aschen im Sinne der Kreislaufwirtschaft auch fiir andere Regionen
dar. Entsprechend kann das gesamte Konzept DREISATS, aber auch der entwickelte Teilprozess der P-Ver-
wertung aus den Verbrennungsaschen von der aktuellen Modellregion auf andere Regionen Ubertragen
werden. Auch in diesen Regionen kann dadurch ein nachhaltiges, regionales Nahrstoffmanagement er-
moglicht werden. Zu dieser technischen und wirtschaftlichen Umsetzung in der Region und zur Ubertra-
gung auf andere Regionen kann pontes pabuli auf bereits bestehende Kooperationen zurickgreifen.

= So besteht eine feste Kooperation mit dem Anlagenbauer EPC Engineering & Technologies GmbH, der
als Generalunternehmer Verwertungsanlagen zum Phosphor-Riickgewinnung gemaR des PONTES PA-
BULI — VERFAHRENS, auch zukiinftig modifizierte Anlagen zur Ascheumwandlung aus weiteren organi-
schen Reststoffen konzipieren und errichten kann.

= Zudem besteht eine langjahrige Kooperation zum Projektpartner Veolia Klarschlammverwertung
Deutschland GmbH (VKD) auch auBerhalb des Projektes DREISATS auf dem Gebiet von Phosphorrecyc-
ling. Diese Umsetzungspartnerschaft kann nun auf Basis der positiven Projektergebnisse weiter for-
ciert werden. VKD kann dabei zum einen als Anlagenbetreiber und gegebenenfalls Investor fungieren,
zum anderen kann VKD die Logistik der Asche- und Rohstoffbeschaffung bei Bedarf und als zusatzliche
Erweiterungsmoglichkeit Gbernehmen.

= Pontes pabuliist in dieser Kooperationskonstellation primar Know-how- und Lizenzgeber des Verfah-
rens und sichert die technische und strategische Umsetzung. Uber Verfahrenslizenzen und aktiven
Technologietransfer sollen die technologischen Kompetenzen breit in die Praxis einflieRen und dar-
Uber eine Multiplikatorwirkung entfalten.

5. Notwendigkeit und Angemessenheit der geleisteten Projektarbeit

Mit dem Projekt wurde das bestehende PONTES PABULI — VERFAHREN zur Phosphorriickgewinnung aus
Klarschlammaschen auf weitere Ausgangsstoffe und Anwendungsfelder erheblich erweitert. Dies erfor-
derte die Beantwortung offene fachliche und technische Fragestellungen, deren Beantwortung einerseits
eine grundlegende Herangehensweise notwendig machte, andererseits jedoch auch erhebliche technische
und in der Folge auch wirtschaftliche Risiken nach sich zog. Durch die absolvierten analytischen und expe-
rimentellen Untersuchungen konnten die bestimmenden kausalen Zusammenhange umfassend ermittelt
und eine technisch machbare Prozessfiihrung abgeleitet werden.

= Dabei konnte der Projektaufwand trotz der groflen Breite der unterschiedlichen organischen Rest-
stoffe durch die Fokussierung auf 3 demonstratorhafte Aschetypen der Versuchs- und Analyseumfang
auf einen akzeptablen Umfang eingegrenzt werden, wobei jedoch eine hohe Ubertragbarkeit der Er-
gebnisse gewahrleistet ist. Damit konnten mit flir pontes pabuli ,,beherrschbaren” Personalkapazita-
ten und Sachkosten die verfolgten Zielstellungen erreicht werden.

* Trotz sich im Laufe des Projektes ergebender Anderungen zum urspriinglich geplanten Projektarbeits-
plan konnten die Entwicklungshirden letztlich durch die erarbeiteten technischen Losungen innerhalb
der geplanten Personal- oder Investitionsaufwande realisiert werden.

Die hohe Forschungsintensitdt des Vorhabens rechtfertigt sich angesichts der nunmehr nachgewiesenen
Einsatzfahigkeit des VERFAHRENS im Kontext regionaler Stoffkreislaufe. Dieser Status ware flr pontes pa-
buli ohne dieses Projekt bis heute nicht erreichbar gewesen. Auch wenn bis zum produktiven Einsatz noch
weitere Herausforderungen zu bewaltigen sind, sind die Projektergebnisse als grofRer Erfolg zu werten.
Neben den gewonnenen Erfahrungen zu den Voraussetzungen unterschiedlicher Aschen, zur Prozessfiih-
rung und Anlagengestaltung konnte pontes pabuli hier viele neue Erfahrungen gewinnen, die dem Unter-
nehmen nicht nur einen deutlichen Kompetenz- und Wettbewerbsvorsprung einraumen, sondern sich
auch fiir weiterfihrende Verwertungsszenarien, wie anderer biogener Reststoffe, nutzen lassen. Diese Ex-
pertise hatte man sich ohne Unterstiitzung des BMFTR nicht erarbeiten bzw. finanzieren kénnen.
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6. Wahrend der Konzeptphase bekannt gewordene Fortschritte anderer
auf dem Vorhabenfeld

Wahrend des Projekts wurden bestehende Aktivitaten Dritter im Innovationsfeld ausfiihrlich recherchiert
und betrachtet. Grundsatzlich sind im Bereich der Phosphorriickgewinnung aus Verbrennungsaschen zahl-
reiche Akteure in der Forschung, Entwicklung und Umsetzung aktiv. Das innerhalb der DREISATS-Konzep-
tion verfolgte PONTES PABULI — VERFAHREN unterscheidet sich jedoch deutlich von den Verfahren der
Wettbewerber. Dies belegt auch der mittlerweile erreichte Patentschutz auf das Grundverfahren. Pontes
pabuli ist dazu alleiniger Eigentliimer von verschiedener europdischer und internationaler Patente und Pa-
tentanmeldungen fiir dieses Phosphorrecycling-Verfahren, so zu den Patentfamilien auf Basis der Priori-
tatsanmeldung DE 102018104921 und DE102018104918 jeweils vom 05.03.2018. Die neue entwickelte
Verfahrensoption zur Abscheidung auch unldslicher Schwermetalle befindet sich dartiber hinaus als ein-
gereichte Anmeldung bereits in der fortgeschrittenen Priifungsphase. Nach Einschatzung des aktuellem
Prifungsstandes wird erwartet, dass auch hier eine Schutzwirkung erreicht werden kann, was die Anders-
artigkeit gegeniiber Wettbewerbern belegt. Bis heute sind keine Entwicklungs- oder Umsetzungsaktivita-
ten bekannt, die sich konzeptionell und technologisch wie das PONTES PABULI — VERFAHREN ausrichten.

Die eigene Verwertung setzt jedoch nicht zwingend ein eigenes patentiertes Verfahren voraus, hierzu diir-
fen lediglich Rechte Dritter nicht verletzt werden. Bisher wurden weder von pontes pabuli, noch vom Pa-
tentamt Patente bzw. -anmeldungen recherchiert, die einer eigenen Verwertung entgegenstehen. Auch
besteht hierzu derzeit kein Verlangen Dritter gegenliber pontes pabuli. Entsprechend geht pontes pabuli
davon aus, dass sie nach erfolgreichem Erreichen der Serienreife ihr P-Verfahren frei verwerten diirfen.

7. Erfolgte und geplante Veréffentlichungen

Das Projekt erweitert die Technologiebasis von pontes pabuli. Diese wird pontes pabuli regelmaRig auf
Konferenzen, Tagungen und diversen Prasentationen bei potenziellen Kunden und Kooperationspartnern
vorgestellt, insbesondere im Rahmen der Kundenakquise und Vertriebsstrategie.

Spezifische Projektprasentationen erfolgten bislang vor allem im Kontext der gemeinsam mit den Ver-
bundpartnern durchgefiihrten Veranstaltungen, Tagungen und Messeauftritte. Darliber hinaus werden
mit den Partnern aktuell weitere gemeinsame Veroffentlichungen diskutiert, die sowohl auf relevante
Fachzeitschriften als auch Veranstaltungen abzielen.

Zudem wurde fiir das Seminar der MFPA an ihrer Akademie “Entsorgung und Verwertung von organischen
Reststoffen” ein Modul zum Exkurs Klarschlamm und Nahrstoffrecycling entwickelt, welches diesen Teil-
bereich der Pontes pabuli -Konzeption ausfiihrlich darstellt. Dieses Seminar wurde im 1. Quartal 2024 erst-
mals durchgefiihrt und soll zukiinftig in der MFPA-Akademie regelmaRig angeboten werden.

8. Die wichtigsten Positionen des zahlenmaRigen Nachweises

Der Schwerpunkt der bewilligten Ausgaben lag mit ca. 70 % bei der reinen Entwicklungsleistung in Form
der Personalkosten. Nachkalkulatorisch hat sich diese Quote leicht verringert. Grund hierflir waren insbe-
sondere die anfanglichen Probleme bei der Besetzung der Projektstelle, ohne dass sich dies jedoch inhalt-
lich nachteilig ausgewirkt hat.

Sachausgaben entstanden im Kontext der beschafften Anlagen- und Messkomponenten, des externen De-
tailengineerings fiir die und fiir Reisen. Wahrend die Abschreibungskosten plangemald verausgabt wurden,
lagen die Ausgaben fiir die externen Leistungen und Reisen geringfligig unter den Planungen.

Im Rahmen der Nachberechnung wurde vor diesem Hintergrund festgestellt, dass die insgesamt realisier-
ten Projektausgaben ca. 9 % unter den geplanten Kosten lagen und die primare Projektkalkulation somit
als sehr realistisch bestatigt werden konnte.
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