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Evaluacion proceso de filtracion por
presion de tortas delgadas utilizando
la tecnologia Autopress de BHS

La tecnologia de filtracion por presion de tortas delgadas ofrece una alternativa a los filtros
Nucha agitados y a las centrifugas de cesto para la separacion solido-liquido y el
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a separacion solido-liqui-

doy el lavado de tortas

son pasos integrados en la
produccién de productos farma-
céuticos intermedios o finales.
Hay que optimizar cada paso
junto con el secador corriente
abajo. Lo que complica este pro-
ceso es la gran cantidad de tec-
nologias y opciones que pueden
utilizarse para efectuar estos
pasos. Por ejemplo, la mayoria
de procesos farmacéuticos utili-
zan un filtro Nucha agitado o
una centrifuga para los pasos de
separacion y lavado. Este articu-
lo trata del uso ddl filtro de pre-
sion Autopress de torta delgada
como alternativa alos filtros
Nucha agitados y a las centrifu-
gas. Los resultados son aplica
bles a especialidades quimicas y
aotras aplicaciones con cristales
de procesoparecidos y requisitos
similares.

Filtro por presion Autopress
El funcionamiento del filtro
Autopress empieza con €l llena-
do de la pasta diluida para for-
mar delgadas tortas de filtracion,
normalmente de 5 a 25 mm de
grosor. Lafiltracion de presion
sigue funcionando hasta 10 bar.
La torta puede entonces compri-
mirse mecénicamente hasta 40
bar para evitar e agrietamiento
y garantizar la maxima eficacia
de lavado hacia delante 0 en €
sentido inverso. Finalmente, la
torta puede secarse previamente

32 Al 2002

lavado y secado de tortas.

Fig. 1: Parte interior de Autopress en la que se moesiran las placas de filiro y las

cuchillaz para la descarga automatica del producto.

0 bien secarse por completo
introduciendo vacio o soplando
gas através de la torta en ambos
sentidos.

Es posible una humedad final de
menos de un 0,1%. Este suave
secado sin agitacion ni tamboreo
es importante para cristales fra-
gilesy tortas tixotropicas. Las
cuchillas elastoméricas descar-
gan secuencialmente y de forma

automatica las tortas circulares
antes de que € filtro comience
un nuevo ciclo, ver Fig. 1.

Delatecnologiaala
préctica

Hace poco se ha desarrollado un
nuevo producto farmacéutico a
partir de biomasa en unas insta-
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Fig. Z Parie interior de Autopress én la que se muestran las placas de filiro y la

carcash interior presurizada,

laciones de especialidades quimi-
cas. Los pasos del proceso inclui-
an: mezcla con metanol, filtracion
y lavado. La especificacion de la
sequedad final era de menos del
20% antes de descargar € produc-
to directamente en el secador
corriente abgjo.

Al principio, los ingenieros de la
planta examinaron la filtracion
Nuchay la centrifugacion. El tra-
bajo de pruebainicial, mediante
filtros Nuchay centrifugas, daba
lugar atiempos de ciclo muy lar-
gosy abgjos rendimientos de
lavado. Las velocidades de flujo
de filtracion y lavado fueron
mucho més lentas que |las necesa-
rias para cumplir los tiempo de
lote.

Los cristales del producto son
“rectos’ de formay en consecuen-
ciatendian a juntarse formando
unatorta de baja permeabilidad.
Para que un filtro Nucha sea efi-
caz, €l grosor de latorta debe ser
usual mente mayor que 150 mm.
En este caso, la velocidad de fil-
tracion eramuy baja a un grosor
mayor que 25 mm. En la centrifu-
ga, estos cristales en forma de
aguja— como resultado de las
grandes fuerzas gravitatorias -
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también dieron lugar a unatorta
de filtracion colmataday a una
baja permeabilidad paralafiltra-
ciény el lavado. Segun estos
resultados, los ingenieros de la
planta decidieron investigar una
tecnologia de filtracién que per-
mitiera lafiltracion por presion
con un grosor de torta de menos
de 25 mm. Latecnologia
Autopress consta de placas de fil-
tro circulares verticales, de dise-

fio especial, con medios filtrantes
sintéticos o de metal sinterizado.
Las placas de filtro estén selladas
entre si mediante unos elastome-
ros especialmente disefiados,
aprobados por la Food and Drug
Administration (FDA) norteame-
ricana, para evitar € paso de soli-
dos, gases o liquidos. A diferencia
de los filtros Nucha o las centri-
fugas, |os separadores el astoméri-
Cos garantizan ademas un grosor
de torta absolutamente reproduci-
ble. Las placas del filtro estan
alojadas en una carcasa presuriza-
da, en la que una membranainfla-
da con gas sella el espacio anular
entre lacarcasay las placas del
filtro, tal como muestralaFig. 2.
Todas las operaciones estan com-
prendidas entre el vacio total y 10
bar. Toda la carcasa de filtro esta4
encerrada en una carcasa exterior
a prueba de presion paralatotal
confinacion del producto, ver
Fig. 3.

Trabajo de prueba del filtro

Autopress
Para evaluar un filtro Autopress, €l
trabajo de pruebainicial generalmen-

ig. 3: Autopress para la total confinacion del producio,

Abel 2002 33



E !memu & 5m.nmnn|

Fig. 4: Filiro portétil BHS para pruebas en banco para estudios de filtracion,
lavado y secado.

te selleva a cabo utilizando un filtro
portétil presurizado de 20 cm2 de
areafiltrante, ver Fig. 4. Estas prue-
bas pueden realizarse tanto en las
instalaciones del cliente como en las
instalaciones del fabricante. El filtro
portatil se utiliza para recoger los
datos basicos de filtracion, lavado y
secado.

En la aplicacion concerniente ala
biomasa farmacéutica, €l producto
se mezclé con metanol, sefiltroy se
lavé. La sequedad final debia ser de
menos del 20% antes de descargar

el producto directamente en el seca-
dor corriente abajo. La pasta diluida
se prepard con producto seco y se
mezcl6 con metanol frio (a menos
de 20°C) durante 30 minutos. La
densidad de la pasta diluida era de
180 g/I. Los medios filtrantes ensa-
yados—un tamiz de metal sinteri-
zado - tenian un indice de elimina-
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cionde2 umas pum.

Filtracion. La primera optimizacion
tenia que ver con el grosor de latorta
en funcién de la velocidad de filtra-
cion. Lafiltracion se realizo por pre-
sion. Por arriba se afiadié una canti-
dad de pasta diluida medida previa-
mente y se presurizé la unidad.
Cuando empez6 lafiltracion, se
registré la cantidad de filtrado en
funcion del tiempo a presion cons
tante. Otros parametros que se varia-
ron secuencia mente fueron: grosor
de latorta, presion de filtracion y
medios filtrantes. Tal como se ha
indicado antes, los grosores de la
torta pueden oscilar entre 5y 25 mm.

Lavado. Los ensayos de lavado por
desplazamiento también fueron lleva-
dos a cabo en € filtro portétil. Para
un ensayo exacto fue necesario ase-

gurarse de que la torta no se agrietara
antes del lavado. Para ello sereaizd
un ensayo previo para determinar la
cantidad de filtrado que se desplaza
antes de la penetracion del nitrégeno.
Una vez determinado esto empezaron
los ensayos de lavado. Lafiltracion
tuvo lugar hasta que se cumplio la
cantidad de filtrado. Luego se afadio
cuidadosamente una cantidad medida
de liquido de lavado, metanal, en una
relacion de lavado predeterminada,
de modo tal que latorta no resultara
perjudicada. Unavez méas se midi6 la
presion y €l tiempo.

Prensado de la torta. El filtro
Autopress puede exprimir latorta, tal
como se ha descrito antes. Para
simular €l proceso de prensado se
utilizé un “obturador de prensado”
con el filtro portétil. El obturador de
prensado se acciond mediante la pre-
sion del nitrégeno y dicho obturador
exprimi6 latorta hacia el medio fil-
trante (ello puede redlizarse tanto
antes como después del lavado o
antes del secado).

Secado. El secado del producto en el
filtro portatil se ensayé soplando gas
atemperatura ambiente o gas calien-
te. La presion se mantuvo constante
y se midio € gasto de gas en funcion
del tiempo. Después de un tiempo de
secado preseleccionado, se extragjo la
torta del filtro de bolsa. Se determind
el grosor de latorta, se pesoy se
analiz6 su contenido en humedad.
Tras varias repeticiones, los tiempos
de secado se optimizaron con la pre-
sion de gasy € caudal para conse-
guir €l contenido de disolvente final,
mejor que un 20%, en latorta.

Resultados

LaTabla1 contiene |los datos del
ensayo y muestralos tiempos, las
presionesy los resultados del proce-
so0. Los ensayos en € filtro portatil
ilustran que € filtro de presién
Autopress puede alcanzar |as especi-
ficaciones de producto requeridas.
Lafiltracion, el lavado, €l secado
previo y los tiempos de descarga dan
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Operaciones de proceso del filtro Autopress

Las operaciones de proceso da Autopress empiezan con el llenado y ka
ﬁltraa:.ifun El llenado tiene lugar por la pare inferior de las placas o por

a escala

Datos dal iabaralone y aumento
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lugar a un tiempo de ciclo de 20
minutos. La humedad residual puede
gjustarse mediante compresion de la
tortay soplando gas.

El filtrado es visuamente transparen-
tey las pérdidas de polvo fino de
producto son de menos del 0,1%. La
descarga de la torta parece facil y no
se pega. El tamarfio necesario del lote
esde 3,5 m3 de torta. La capacidad
especifica a partir de los resultados
del ensayo muestran 70 | de torta/m?
de &reafiltrante. EI aumento propor-
cional del tiempo de ciclo era aproxi-
madamente de 11 minutos. Al afiadir
actividades de llenado, de descargay
otras, e resultado fue de un tiempo
de ciclo de 20 minutos, tal como se
ve en laTabla 1. El requisito del
cliente era completar un lote de reac-
tor en 6 horas, 1o que implica un fil-
tro Autopress de 3,0 m2 de areafil-
trante (70 | detortalm2 x 3 m2 x 3
ciclos por hora[cadaciclo es de 20
minutos] x 6 horas = 3,780 | 6 3,780
m3).

Ensayo a escala-piloto
En base a |l os satisfactorios resulta-
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El prensado de tortas puede utiiizarse para evitar gue s fonmen grietas
en la lora. £l secado de ia fona s& realiza, al igual que el lavado
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& empezar & oclo de llenado, Los seis médulos de proceso pusden fun-
dionar con secuencia manual, semiautomatica o lotalmente aulomatica.
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dos del filtro portatil, los ingenieros
de procesos de la planta quimica
decidieron seguir con €l programa de
ensayos con una unidad Autopress de
escala-piloto de 0,4 m2 de areafil-
trante. La unidad piloto es controlada
por un PLC y totalmente automatiza-
do, lo cua permite el funcionamiento
real a escala-piloto, y es parecidaa
una unidad del tamafio de produc-
cion. Al principio se hicieron funcio-
nar 6 ciclos de ensayo. Después de la
optimizacion se lograron 31 ciclos
durante el ensayo.

Resultados de las pruebas a
escala-piloto
Filtracién:

o Lasvelocidades medias defiltra

cion eran comparables a trabajo
de prueba en escala-laboratorio.

o Laconcentracién en la alimenta
cién no influy6 en las velocidades
de filtracion.

o Las pérdidas definos en €l filtra
do fueron minimos.
Nota: La planta determiné que la
medicion del flujo mésico fuera
importante para garantizar que las
placas estuvieran completamente lle-
nas de producto para unafiltracién y
un lavado €ficaz.

Comportamiento de los sdlidos. Los
solidos pesados tienen una gran velo-
cidad de sedimentacion y preferente-
mente pueden mostrar un sedimento
entre las placas. El filtro Autopress
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Fig. B Sistema do control PLC de BHS.

ha sido disefiado para unas técnicas de
[lenado especiales para vencer lagran

velocidad de sedimentacion. Esto es una

ventaja que tiene Autopress frente alas
centrifugas y los filtros Nucha.

Lavado:

» Para una eficacia de lavado méximo,
las placas deben estar llenas.

« Lacompresion de latorta es impor-
tante para eliminar grietas que pue-
dan formarse en la torta

« Lacapacidad de comprimir o expri-
mir la torta en tiempos diferentes de
la secuencia del proceso, asi como a
diferentes presiones de compresion,
€s una ventagja importante.

« En €l proceso se han incorporado
dos etapas de lavado por desplaza-
miento, exprimiendo entre ellas; se
empled el lavado hacia delante y en
sentido inverso.

« Después de dos lavados, los andlisis
de latorta mostraron pocas impure-
zas y/o impurezas no detectables.

« Lapresion de lavado eramés alta
gue las presiones de filtracion y ali-
mentacion. Estas caracteristicas del
proceso pueden incorporarse a pro-
gramadel PLC para el funciona-
miento automético.

Secado:

« El secado y los niveles de humedad
finales fueron influidos por € cauda

A6 Aail 2008
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de nitrégeno, que variaba entre 0,1 y
0,5 metros cubicos estandar por minu-
to.

« Latemperatura del gas nitrgeno, que

oscilaba entre la temperatura ambiente
y 60°C, influy6 poco en la humedad
final.

« El tiempo de soplado de nitrogeno

tuvo la mayor influenciay oscilaba
entre 5y 40 min.

« Lapresion de gas se mantuvo constan-

te, generalmente por debajo de 4 bar.
Esto eraimportante paralos fragiles
cristales.

« Podia haberse producido una canaliza-

cion através de latorta, pero € pren-
sado de la torta elimind este paso. Esto
constituiria una ventaja sobre los fil-
tros Nucha.
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Fig. 7: Tuberias de proceso, drbol de valvulas de instrumentacion para completar
Ia instalacion Autopress formando on suminisiro completo,

Wi, Chem i calprodessing.Lom



E !memu & 5EI'I|FI|'|TII1H|

Descarga:

» Materia descargado fécilmente por gra-
vedad y con las cuchillas rascadoras.

« Lacaparesidua de producto era minima
y se elimind en algunos casos.

Conclusion

L os ensayos colateral es se efectuaron con
un filtro Nucha agitado, con una centrifuga
y con € filtro de presién Autopress. Seglin
los ensayos de laboratorio y en plantas
piloto, € filtro de presion Autopress fue la
tecnol ogia sel eccionada para €l nuevo pro-
ceso. Laplantainstal6 un total de dos fil-
tros Autopress para el producto intermedio
y € final.

Todas las partes mojadas del producto se
pulieron en acero inoxidable hastaformar  Fig. & Auwtopress BHS al empezar un ensayo CIP en presancia de riboflavina.
esquinas redondeadas para eliminar laobs-  Vista del drea de procesos contaminada,

truccion del producto. Las juntas estancas "
constaban de todos |os materiales aproba- '
dos por la FDA.. Los medios filtrantes

seleccionados fueron acero inoxidable sin-

terizado de 2 um soldado alasplacasdel ™=

filtro. Todos los procesos y |as operaciones

mecanicas eran 0 neuméticos o el éctricos,

permitiendo unainstalacion limpia.

BHS proporciond la solucién total, inclui-

do un sistema PLC, segun las directrices

GAMP, tal como muestralaFig. 6.

L as tuberias de proceso, las valvulas y €
arbol de instrumentacion, ver Fig. 7, com-
pletaban lainstalacion.

Finalmente, como parte del FAT (Factory
Acceptance Test) y del SAT (Site
Acceptance Test), sellevé a cabo un ensa-
yo CIP (Clean-in-Place) con riboflavina : : .
para demostrar que d filtro Autopress era ﬁﬂ. 9; Vigta del drea de procesos 'ﬂ“p." de Ia lH‘IPH-‘Iﬂ CIP.
adecuado para ser limpiado integramente
entre cada |ote y entre camparias de cada
producto.

Lasfotos 8, 9y 10 muestran los resultados
del ensayo CIP. Las unidades fueron insta-
ladas y validadas, y cumplen los requisitos
de produccién de la planta.

Perlmutter es presidente y managing director de
BHS-Filtration Inc., Charlotte, NC. Contacto:
barry.perlmutter @bhsfiltration.com.

Fig. 10 Vista de la cochilla de descargs después de la limpieza CIP,



Especialistas en filtracion con tortas
delgadas, tecnologias de lavado y

secado
Ensayos en el laboratorio de BHS o en la planta del cliente,
para una tecnologia de procesos optima

Filtro rotativo a preson FEST de BHS

« Produccion continua de tortas delgadas (7 - 160 mm)

. Lafiltracion se efectlia por presion hasta 8kg/cm?

. Lavado por desplazamiento positivo o lavado a contracorriente

« Mudiltiples pasos de lavado asi como cambios de disolvente, vaporizacion y extraccion
. Secado de latorta por soplado de gas caliente 0 a temperatura ambiente

. Descarga a presion atmosférica o ala presion del equipo aguas abajo

Autopressde BHS

. Autopress se instala en instal aciones de compuestos de alto valor afiadido e ingredientes
farmacéuticos activos, asi como para aplicaciones en especialidades quimicas

« Produccion de tortas delgadas, generamente entre 7 - 30 mm

. Las placas de filtro estan alojadas en una carcasa presurizada para su total hermetizidad

. Filtracion de presion de lotes y lavado hacia delante o en flujo inverso por desplazamiento

. Secado al vacio o con gas caliente, sin agitacion ni tamboreo

« Compresién mecanica hasta 40 bar para evitar que las tortas se agrieten

. Completamente automético, sin vertidos y con descarga del producto

« Sistemas CIP de rendimiento documentado en base a ensayos con riboflavina

Filtro decinta BHS

Filtracién, lavado y secado continuos

Tortas delgadas entre 0,25 y 4 pulgadas

Miltiples zonas de lavado hacia delante 0 a contracorriente para una pureza del 99,99%
Secado hasta un 0,1% de humedad mediante bandejas calentadas y por compresion mecanica
Los materiales incluyen acero inoxidable, Hastelloy y materiales sintéticos

Carcasas estancas a gasy presurizadas

Filtro de placas de presion BHS
. Disefiado horizontalmente para tortas estables

. Posible "precoat” de los medios filtrantes con carbén activado o tierra diatoméacea

. Las placas vibrantes, junto con una pulsacién asistida por gas, proporcionan una descarga
automética

. Eficaz descarga de solidos sin placas giratorias

« Sinjuntas giratorias 0 mecanicas

Filtro de bujiasBHS

Filtracién de presion, clarificacion y filtracion de saliente

Bujias especializadas con nucleos perforados metdlicos o sintéticos

Medios filtrantes de menos de 1 micra

El lavado de tortas produce una torta uniforme para el secado

Descarga de la torta por soplado de gas

Posible "precoat” de los medios filtrantes con carbén activado o tierra diatoméacea

BHS-Filtration Inc.
9123-115 Monroe Road, Charlotte, NC 2E270 = Tel 704.545,1150 = Fax 704 Ba5.14802
@kl intadhhE-rahon, com = imermet wasnabbs-fhiltation e om
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