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SUMARTO
Enzimas pulverizadas, que son agentes
limpiantes, se fijan a vehiculos granulares que
comprenden sales hidratables parcislmente hidra-
tadas tales como tripolifosfato de sodio. La fi-

jacidn se hace en presencia de agua la cudl efec-
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tda la hidratacién parcial. El vehiculo grenular con

le enzima fijada es dtil en el remojo preliminar al
lavado y en combinacidn con composiciones detergen—
tes.
CAMPO DE LA INVENCION
BEsta invencidén se relaciona con un procedi-

miento para preparar una composicidn detergente que
comprende une enzima pulverizada fijada & un vehiculo
granular que estd basado en una sal hidratable.

ARTE ANTERIOR Y PROBLEMAS

RELACIONADOS CON EL MTISMO

Los productos de lavanderia conteniendo en-

zimas son conocidos desde hace mucho tiempo. Vease,
por ejemplo, la patente de los Estados Unidos de Amé-
rice nimero 1,882,270, Frelinghuser de Octubre 11 de
1932, Las enzimaes ayudan en lavanderia atacando la su-
ciedad y las manchas que se encuentran en los tejidos
sucios, La suciedad y las manchas se descomponen o al=-
teran en dicho ataque haciendose mds labiles durante
el lavado.

Las enzimas pueden usarse en un poducto
para remojar o prelavar disefiado para acondicionar el
tejido sucio para unae detergencia mds efectiva cuando
los tejidos son sometidos al lavado convencional, ©
como un componente de una formulaelidén detergente con-
teniendo los ingredientes limpiadores convencionales,
las enzimas adecuadas para tales usos de lavanderis
estdn usualmente en forma de un polvo fino. .

Las enzimas son costosas y materiales pode-

rosos gque deben ser formulados y utilizados juiciosa-
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dos son dificiles de manipular, dificiles de medir
y diffeiles de formular.

los productos de lavenderia conteniendo
enzimas del arte anterior son mezclas mecdnicas de
un polvo fino de enzimas con otros meteriales gra-
nulares. E1 polvo de enzimas en tales mezclas me-
cdnicas tiende a separarse, dando por resultado un
producto que no es uniforme, del que no puede depen-
derse, particularmente a los efectos de medirlo, Ta-
les mezclas mecdnicas presentan también problemas de
estabilidad que resultan de lg movilidad del polvo
de enzima en la mezcla; en donde queda expuesto a
algunos ingredientes limpiantes y condiciones amn-
bientales que pueden atacar la enzima o contribuir
a que deteriore por si misma, Por ejemplo, la hume-
dad tiende a causar que la enzima se auto degrade
muches enzimas son incompatibles con los materiales
detergentes altamente alcalinos tales como la sose
cadstica, particularmente en la presencia de hume-
dad,

BREVE SUMARIO DE LA INVENCICN
Ia composicidn de lavados granular de es-

ta invencidén comprende una enzima pulverizada fija-
da & un vehiculo granular el cudl resuslve los in=-
convenientes agociados con los productos del arte
anterior. Bl vehiculo granular comprende una sal
hidratable parcialmente hidrateda. El proceso de es~
ta invencidn es la aplicacidn de enzima pulveriza-

da a dicho vehiculo granular en la presencia de agua,
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El polvo de enzima se fija a un vehicu~

lo granular que comprende una sal hidratable par—
cialmente hidratada teniendo un pH en la escala de
4 2 12, La {ntima unidn que interviene en tal fija-
cidn tiende 2 sislar el polvo de enzima de los
otros materigles usados en un producto conteniendo
enzimas que pudieran ser desfavorables a la enzi-
ma desde el punto de vista de estabilidad o activi-
dad.

La actividad de la enzima es su capaci-
dad para realizar le funcidn deseada de atacar a
la suciedad. Ia estabilidad es su capacidad para
permanecer en estado activo. La fijacidn del polvo
de enzima a los granos mis gruesos del vehiculo
resuelve los problemas de segregacidn de las mez-
clas mecdnicas del arte anterior.

En las composiciones de esta invencién,
la sal empleada como vehiculo granular debe ser so-
luble en agua y estar en un estado hidratable pa-
ra que tenga las caracteristicas desecadas de fija-
cidn fisica y de ventaja en estabilidad. El polvo
de enzima se fija al veh{culo granular en la presen—
cia de agua, siendo el agua usualmente usada como
portador del polvo de enzima mientras se estd efec-
tuando la fijacidén. ELl contacto del vehiculo granu=-
lar por el polvo de enzima en presencia de agua ha-
ce que la sal hidratable utilizada como vehiculo re-
ciba el agua en tal forma que el polvo de enzima es
atraido y fijado sobre la superficie de los grinu~

los del vehiculo que funcionan como un secante 0 -



.como una esponja, dejando polvo seco de enzima so-
bre le superficie de los granulos. En la medida que
la enzima aplicada al vehiculo se disuelve en el
agua, alguna enzima puede ser atraids hacia el inte-

5. rior del vehiculo granular y fijade alli asi como
sobre la superficie del mismo.

Bl agua tomads por el vehiculo granular
en el proceso de fijacién produce hidratacidn par-
cial de las sales hidratables sin llegar a la hidra-

10. tacidn total. La capacidad de hidratacién remanente
de la sal hidratable permite gue cualquier humedad
libre asociada con la composicidn de lavado de es—
ta inveneidén, que pudiera tender a causar degrada-
cién del polvo de enzima fijado, sea absorbida por

15, la sal hidratable del vehiculo como agua adicional
de hidratacién. E1 agua absorbida asi no estd en
contacto con la enzima haste un punto bastante signi
ficante para causar la degradacidén de la misma. Esto
provee une situacidn de estgbilidad més favorable pa-

20, ra la composicién. de lavado que contiene el vehicu-
lo granular y la enzima.

Aungue los productos de lavanderia moder-
nos y las composiciones detergentes son bién empacados
estdn a menudo expuestos a la humedad inicial en el

25 envase o después que el envase se abre y el contenido
egtd siendo periodicamente usado. Las composiciones
de esta invencidn tienen, en virtud de la fijacidn
de la enzima pulverizada al vehiculo granular, carac-
ter{sticas de estabilidad que son marcadamente supe-

30. riores g las mezclas mecdnicas del arte anterior en
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donde el polvo de enzima es movible y estd exbues-
t0.

SALES HIDRATABLES
Las ssles hidratables solubles en agua

empleadas como o en el vehiculo granular de'lés con~=
posiciones de esta invencidn tienen ciertas carmcte-
risticas relativas al pH y caracteristicas de hidra-
tacidn. Tal como se usa en la especificacidn y en
las reivindicaciones el término sal hidratable defi-
ne un compuesto de las propiedades deseadas a una
mezcla de tales compuestos.

Tanto el vehiculo granular como la sal
hidratable usada en dicho compuesto o en dicha mez-
cla deben proveer un pH en solucidén acuosa en la
escala 4 g 12. Los grénulos del vehiculo y de las
sales hidratables teniendo un pH de 4 a 7 se utili-
zan cuando el polvo de enzima escogido para fijarlo
al vehiculo granular requiere un medio dcido para
actividad y estabilidad Sptimas. Por razones andlo-
gas se emplea wn pH neutro o ligeramente glecalino
de 7 a 8. El vehioulo granular y las sales hidrata-
bles que tienen un pPH en la escala de 4 a 8 gene=-
ralmente funcionen solamente como un vehiculo para
la enzima pulverizada. Cuando el vehiculo granular,
¥ la sal hidratable usada con el mismo, funcionan
como un detergente o como un componente detergente
ademds de vehiculo para la enzima pulverizada, se

usan materiales que proveen un pH mds altos en la

.escala de 4 a 12, preferiblemente en lg escaleg de

8 a 11, Sales coadyuvantes hidratables solubles en
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agua que sirven como vehieulo granular como 3e

describe mds adelante, ya sea en forma granulal

per se o como una porcién de un detergente gramular

de varios componentes, proveen un pH én esta prefe-
O " rida de 8 a 11,

Preferiblemente la sal hidratable y ia
enzima pulverizada coinciden en pH, es decir el pH
inherente a la enzima y a la sal estdn dentro de
una o dos unidades de pH. En la composicidn de es-

10, ta invencidn, sin embargo tal coincidencia de pH
no es esencial ya que la capacidad de absorcidn de
humedad de la sal hidratable parcialnente hidrata-
da mantiene libres de humedad la superficie de con-
tacto de la enzima y del vehiculo, evitaendo asi

15. que cualquier diferencia de pH entre la sal y la
enzima causa degradacidén de la enzima.

Ia sal hidratable empleada como vehiculo
granular o en el vehiculo granular debe retener
su agua de hidratsoién firmemente y debe aceptar

20, prontamente mds agus para realizar la funeién reque-
rida en esta invencién. La sales hidratables adecua-
das son aquellas que tienen una tensidén de vapor
no mayor deAlrededor de 13,15 milimetros de mercu-
rio a 20°C bajo presidn atmosférica. Esta tensién

25, de vapor corresponde a 75% de humedad relativa
cuando se mide sobre la sal hidratable en las mismas
condiciones. Se prefieren sales hidratables con ten~
siones de vapor mds bajas. La tensidn de vapor va-

ria con el compuesto y con la cantidad de azua de
30, hidratacidn presente en eléompuesto. Una sal anhidra
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no tiene tensidn de vapor. En la composicién de

esta invencidn la sal hidratable contendrd siempre
algo de agua de hidratacidn y tendrd alguna tensidn
de vapor, dependiendo de la cantidad de agus usada
para efectuar la fijacidn del polvo de enzima al
vehiculo granular. En el proceso de esta invencidn
pueden usarse sales anhidras o sales hidratables
parcialmente hidratadas como material de partida.

Otra caracteristica importante de la sal
hidratable es su capacidad para tomar agua de hi-
dratacién. Preferiblemente esa capacidad debe es-—
tar en la escala de 0,1 a 1,3 kilos de agua por ki
lo de sal hidratable anhidra, 0,3 kilos de agua
sproximadamente hidratardn 1 kilo de tripolifosfa-
to de sodio anhidro.

Ejemplos de sales hidratables adecuadas
solubles en agua para usarse como o en el vehieculo
granular son las siguientes.

I. Sales hidratables de un dcido con una
alta, y una base con una baja, constante de diso-
ciacién proveyendo un pH de aproximadamente 4 a
aproximadamente T,

CaCl,

NegHoP o0y

II. Sales hidratables de un dcido y una
base con aproximadamente la misma constante de di-
sosiacidn teniendo un pH de aproximadamente 7 a 8,

Na280

(NH

4
4) 4F20%

Jabones de amonio de dcidos grasos mpe-
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riores (010—018)

(NH4)23103
Btan-hidroxi-disfosfonato tetra amdnica
III. Sales hidratables de un dcido com una
baja, y una base con una alta, constante de disocia
cién ( por ejemplo sales coadyuvantes) teniendo  .un
pH aproximademente 8 a 11 o 12

NagP3010

Na4P207

Metén 8 etdn-hidroxi-disfonato triséddico,
metdn o etdn-disfonato trisddico, etdn trifosfona-
to tetrasddico

Na2CO3

Jabones sbédicos de dcidos grasos superio-
res (010-018)
N3281O3

Na2B407

NaQHPO4

Na3PO4

Nitrilotriacetato trisddico
Etilendiamintetracetato di, tri y tetra-
sédico
Ia lista anterior se dd unicamente como
ejemplos. Pueden emplearse otras muchas sales
hidratables que tienen el pH deseado, y las carac-
teristicas de hidratacidén y tensidén de vapor. Los

cationes de ‘tales sales hidratables pueden ser me-
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“tales alcalinos, tales como sodio, litio o potasio,

amonio, alcanolamonio ( por ejemplo trietanolamo-
nio) y metales alecalino-terreos tales como calcio
v bario., También pueden usarse mezclas de dichas
sales, '

Muchas de estas sales hidratables varian
en cepacidad de hidratacidn, admitiendo desde 1
hasta 10 o 12 moléeculas de agua.

TLas sales hidratables preferidas son las
sales de sodio coadyuvantes tales como tripolifos—
fato de sodio, tetraborato de sodio, pirofosfato
de sodio, Estas sales coadyuvantes, en cualquiera
de sus formas parcislmente hidratadas tienen una
tensién de vapor de menos de 13, 15 mm de mercurio
a 20°C y a una atmdsfera. E1 tripolifosfato de so-
dio, pirofosfato de sodio y tetraborato de sodio
tienen un pH de alrededor de 9 a 10,

Con la enzima pulverizada fijada al ve-
hiculo granular, la sal hidratable estd preferible-
mente hidratada no mas de 90% (en base de la capa=-
cidad total de hidratacién en peso) para proveer
capacidad para hidratacibén adicional durante cual-
quier exposicién del producto a la humedad libre,

Es deseable gue esta cifra no sea mayor que apro=
ximadamente 50% de la capacidad total de hidrata-
cién. Generalmente, se efectia alrededor de 33%

de hidratgcién de la capacidad total de hidrata-
cidn de la sal hidratable cuando la enzima pulveri-
zada se fija al vehiculo granular,

VEHICULO GRANULAR
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La sal hidratagie puede ser usada per
se como vehiculo granular o puede comprender una
poreidn de un vehiculo granular de componentes
miltiples., Los otros componentes del vehiculo gra-
nular, cuando la sal hidratable es solamente una
porcidén del mismo, pueden comprender sales dilu-
yentes, deterzentes orzénicos, sales coadyuvantes
de detergencia que no tengan las caracteristicas
de hidratacidén necesarias, y otros componentes
del tipo usual en composiciones detergentes. El
vehiculo granular de esta invencidn tiene un tama~
fio de particula en la escala de alrededor de 0,075
mn hasta alrededor de 3,33 mm.esta escala de ta~
maffo corresponde a granulos que pasan a través de
6 mallas y son retenidos sobre 200 mallas( reji-
llas standard Tyler) una escala de temafio preferi-
da es 0,2 mm a 2 mm, Los productos de lavanderia
tales como los detergentes granulares convenciona-
les secados por aspersién estdn dentro de estas
escalas de tamafio que son fdeiles de medir y de

usar sin ser polvorientos. El vehiculo granular

preferiblemente tiene una densidad en la escala
desde alrededor de 0,2 grs/cc hasta alrededor de
0,8 grs/cc.

Lag sales hidratables pueden comprender
desde 20% hasta 100% del vehiculo granular, Pre-
feriblemente la sal hidratable comprende desde 40%
hasta 90% del vehiculo granular para proveer am-
plia capacidad de hidmatacidén del vehiculo y para

permitir la inclusidn de otros componentes deseados
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en el vehiculo granular, tal como un detergente or-
génico. Cuando se usa un detergente orgdnico con

la sal hidratable, particularmente una sal hidrata-
ble coadyuvante, la felacién de sal a detergente
estd en la escala desde 1l:4 hasta 20:1, generalmen-
te desde 1:1 hasta 9:1. E1 vehiculo granular pue-
de también contener materiales menores: por ejemplo
inhibidores de corrosidén tales como bénzotriazol,
agentes de antiredeposicidn tales como carboxilme-
til-celulosa de sodio, abrillantadores dpticos,
bactericidas, perfumes, y colorantes. Estos compo-
nentes menores opcionales gson usados cada uno de
ellos generalmente en cantidades hmta 2 a 5 % en
peso del vehienlo granular.

El vehiculo granular con la enzima fija-
da puede ser usado per se como un agente humectan-
te preliminar al lavado 4, cuando el vehiculo com-—
prende un componente detergente tal como una sal
coadyuvante hidratable, como agente limpiador. El
vehiculo grenular con la enzima fijada puede ser
mezclado con otros materiales detergentes granule-
res de aproximadamente el mismo tamafio de particu-
la y densidad pare former una composicidn detergen=-
te para trabajo pesado de lavanderia con miltiples
componentes disefiada para que tenga cierto mimero
de caracteristicas deseables. En tal caso, el vehi-
culo granular con enzima estd preferiblemente en
una cantidad dentro de la escals desde aproximada-—
mente 0,2% hasta aproximadamente 30% en peso de

dicha composicidén detergente de componentes miltiw
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ples y estd uniformemente distriﬁuido a través
de la composicidn detergente, de manera que una
muestra tomada en cualquier punto de la misma tie-
ne aproximademente la misma formulacidn que otrae
muestra tomada en otro punto de la misma, E1 uso
de menos de aproximadamente 0,2% de vehiculo + en
zima dificulta la uniformidad; mds de 30% dd por
resultado una pérdida de las ventajas de tal mez-~
cla algunas veces llamada mezcla modelo. Si se de-
sea el vehiculo con los grianulos de enzima puede
ser fefiido con un color brillante y mezclado con
detergente granular blanco o ligeramente colorea-
do para proveer una composicidn gue tenga una apa-
riencia moteada distinta de acuerdo con las ense-
fianzas de la patente canadiense 577,479, Britt.

Tal mezcle con o sin colorante, tiene
la ventaja de permitir la eficiente incorporacidn
de enzimas en una composicidn detergente de com—
ponentes miltiples en donde la proporcidn total
de grinulos tratados con polvo de enzime es relati-
vamente menor. lLas ventajasrde las enzimas en lavan=-
derfa se alcanzan con una cantidad menor de las mig=
mas en una composicidén detergente., Por lo tanto,
es mds eficiente mezclar una proporcidn menor de
vehiculo granular que tenge una cantidad moderada
de enzime fijada con une proporcidn mayor de gré-
nulos libres de enzima que, fijar una cantidad
muy pequefia de enzima a cada uno de los granulos
en un producto detergente granular. Ademds, el ve-

hiculo granular esta diseflado para proveer estabili-
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dad mejorade mientras que la composicién detergen-
te puede no proveer condiciones para estabilidad
éptinma. ht‘

En una composicidn detergente de- compo-
nentes miltiples que comprende alrededor de 0,2%
hgsta alrededor de 30% de vehiculo granulaf con
enzima fijada, el 70 a 99,8% restante pueden ser
materiales detergentes granulares de los tipos con-
vencionales. Generalmente tales materiales son mez~
clas de coadyuvantes y detergentes orgdnicos en re-
laciones ponderales de l:4 a 20:1. Los c¢oadyuvan—
tes pueden ser del tipo hidratable requerido para
el vehiculo granular o pueden ser de otros tipos
tales como las sales coadyuvantes de policarboxi-
lato de la patente de los Estados Unidos de Améri-
ca nimero 3,308,067, Diehl expendida el 7 de Marzo
de 1967,

S5i 1a sal hidratable comprende todo o
solamente una porcidn de cualquier vehiculo granu-
lar particular en la escals de tamafio deseada, pue-
de estar en cualquier forma fisiea particular tal
como tripolifosfato de sodio anhidro granular el
cual es relativamente denso, o una sel hidratable
secada al calor o aglomerada que tenga densidad
reducids y elevada area superficial formada como
resultado de la etapa de secédo o aglomeracidn.

Los detergentes sintéticos granulares
convencionales secados por aspersidén pueden ser
usados ya que comprenden una porcidn significante

de sal hidratable, particularmente sal coadyuvante
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Un vehiculo granular que puede ser usa-
do ventajosamente comprende detergente granular
secado por aspersidn conteniendo tripolifosfato
de sodio y detergente sintético orgdnico anidni-—
co en una relacidn ponderal en la escale desde 8:1
a 2:1, conteniendo menos de 4% y preferitlemente
menos de 2,5% de humedad (egua de hidratacidn) y
egtando libre de silicato de sodio altamente al-
calino que se usa cominmente en el detergente sin-
tético granular secado por aspersidn.

Un tetraborato de sodio de baje densided
puede ser usado también como vehiculo granular.
Este tiene un promedio de dengidad en volumen de
alrededor de 0,4 a 0,6 grs/cec y una humedad (agus
de hidratacidn) de menos de 4%, preferiblemente
menos de 2,5%. Se forme calentando borato de sodio
decahidratado que cae a través de una cdmara pro-
vigta de aire ascendente a una temperatura de 23200
a 288% aproximadamente.

ENZIMAS

Las enzimas de esta invencidén son mate-
riales proteinicos cataliticamente activos sdlidos,
los cuales, degradan o alteran uno o més tipos de
suciedad o manchas de las que se encuentran en si-
tuaciones de lJavanderia para desprender la sucie-
dad 4 la mancha del tejido o del objeto que estd
siendo lavado 6 para hacer la suciedad o la mancha
mds 14bil en un paso subsecuente de lavado.Tanto

1la degradacidén como la alteracidén mejoran le la-
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bilidad de la suciedad. Las enzimas adecuadas son
aguellas activas a un pH en la escala desde alre-
dedor de 4 hasta alrededor de 12 y prefcrlblemente
en la escala de pH desde alrededor de 7 haste alre-
dedor de 11 y a temperatura en la escala desde al- '
rededor de 10°C hasta alrededor de 8500, preferi-

‘blemente desde 21,2°C hasta 76,5°C.

White, Handler, Smith, Steten, FRINCIPLES
OF BIOCHEMISTRY (primera edicion 1954) s una va-

liose referencia sobre enzimas.

Aquelles enzimas que degradan o alteran
uno o mas tipos de suciedad son numerosas ¥ pueden
ser agrupadas en cinco clases principales basadas
en las reacciones que ellas reslizan en tal degra-
dacién o alteracidn. Estas clases y algunas de las
subclases pertinentes se describen a continuacién
en términos de reaccidn.

I. Enzimas que catalizan la adieidn o
remocidén de agua degradando asi la suciedad, espe-
cialmente la de tipo proteinico.

A. Enzimas hidrolizantes (hidrolasas,
proteasas, estearasas, carbohidrasas y nucleasas)

1.~ Iigadura de desdoblamiento de éster

(hidrolasas de ester carboxilico,hi-
drolasas de monoester fosfdérico, hi-
drolasas de diester fosfdrico)

2,- Glicécidos de desdoblamiento (glico-

cidasas)

3.~ Ligaduras de péptidos de desdoblamien-

to (hidrolasas de amino secido alfa-
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amino péptido, hidrolasas de amino deci-
do alfa carboxi peptido)

B.— Enzimas hidratentes (hidrasas). {las en-
zimas hidratantes pueden clasificarse tamoién como
oxidoreductasas).

II.- Enzimes que catalizan la oxidacidn
0 la reduccidn de un substrato (oxidoreductasas).
Estas actudn sobre suciedad oxidable o reducible
para degradarla de una manera andloga 2 un agente
oxidante o reductor.

A. Actuan sobre el grupo CH-OH de donan-
te (glucosa oxidasa, alcohol de hidrogenasa).

B, Actuan sobre el aldehido o grupo ce-
ténico dedonantes (xantina, oxidasa, dehidrogena~
sa gliceraldihido-3~fosfato).

C. Actuan sobre el grupo de donantes
CH~-CH.,

D Actuan sobre el grupo de donantes
CH-NH,, (oxidasas de aminoacidos).

JII. Enzimas gue transfieren un radical
desde una moléecula a otra ({transferasas) y alteran
suciedad del tipo de hidrocarburo ( por ejemplo
escualeno o esterol) o suciedad del tipo de carbo-
hidrato solubilizandola para hacerla mds 1dbil.

A, Transfieren un radical monosacdrido
(transglicosidasas)

B. Transfieren un radical de &cido fdsfo-
rico (transfosforilasas y fosfomutasas),

C. Transfieren un grupo anino (*ransami-

nasas.
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D. Transfieren un grupo metilo (trans-
netilasas)

E. Trensfieren un grupo acetilo (transace
lasas)

IV. Enzimas que desdoblan o forman liga=-
duras sin transferencia de grupo (desmolasas) y
degradan sucieda del tipo de hidrocarburos ( por
ejemplo escualeno o esterol) haciendolas mds la-
biles.

A. Enzimas que forman ligaduvras C-C,
ligaduras C=0 y ligaduras C-N (ligasas).

B. Enzimas que separan ligaduras C-C,

ligaduras C-0 y ligaduras C-N (liasas)

V. Enzimas que isomerizan moléculas
(isomerasas) y alteran quimicamente una suciedad
tal como 1ipido y carbohidrato solubilizandolos
para hacérlos més labiles.

A. Racemasas y epimerasas.'

B. cis-trans isomerasas.

C. Transferasas initramoleculares.

D. 0xido reductasas intramoleculares.

En algunos casos una enzima simplea pue-
de entrar en mas de una de estas clases, Cierto
nimero de reacciones enzimiticas no es lo suficien-
temente claras para poder establecer su posicidn
en la clasificacidén anterior,

Resuniendo, las hidrolasas, hidrasas,
éxido reductasas y desmolasas, degradan la sucie-
dad hasta desprenderla o hacerla mds labil y

las transferasas e isomerasas alteran la suciedad
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ﬁara hacerla mas labil. De estas clases las hidro-

lasas son particularmente preferidas.

Las hidrolasas catalizah la adicidn de
agua al subsirato, es decir, la substancia tal
como la suciedad en la cual actian, y asi general-
mente, causan un desdoblamiento o degradacidn de
tal substrato. Este desdoblamiento del substrato
es particularmente valioso en los procedimientos
ordinarios del lavado, ya que el substrato y la su-
ciedad, adherida a dicho substrato es aflojado y
asi mds fdcilmente desprendido por esta razdén, las
hidrolasas forman la subclase mds importante y mds
preferida de enzimas para usarse en aplicaciones de
limpieza. Las hidrolasas particularmente preferidas
son las proteasas, estearasas, carbohidrasas y nu-
cleasas, teniendo las proteasas la escala mas amplia
de capacidad de degradacién de suciedad.

Las proteasas catalizan la hidrdlisis de
enlace péptido de proteina, polipéptidos y compues—
tos relacionados a los grupos carboxilo y amino li-
bres, y asi desdoblan la estructura proteinica en
la suciedad. Ejemplos espvecificos de proteasas ade-
cuadas para usar en esta invencidén son pepsina, trip-
sina, quimotripsina, colagenasa, que ratinasa, elas-
tasa, subtilisin, BPN’, papain, bromolin, carboxi-
peptidasa A y B, aminopeptidasa, aspergilopeptidasa
A y aspergilopeptidasa B. Las proteases preferidas
son serinoproteasas las cuales son activas en escala
de pH neutra hasta alcalina y una producida partien-

do de micro organismo tales como bacteriss, hongos
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Ias serino proteasas que son producides
por los sistemas de los mamiferos por ejemplo,
pancreatina, son Utiles en situaciones 4cidas.

las estearasas catalizan la hidirolisis
de un ester tal como suciedad de lipide a un deido
o un alecohol. Ejemplos especificos de las éstaepg
sas son la lipasa gdstrica, la lipasa pancredtica,
lipasas de plantas, fosfolipasas, colinesterasas
v fosfotasas.

Las estearasas funcionan primariamente
en sistemas dcidos.

Ias carbohidrasas catalizan el desdobla-
miento de suciedad de carbohidrato. Ejemplo espe-
cificos de esta clase de enzimas son maltasas, sa
carasa, amilasa, celulosa, peptinasa, lisozima,
alfa-glicosidasa y beta-glicosidasa que funcionan
primeramente en sistemas a dcidos neutros.

Las nucleasas catalizan el desdoblamien—
to de los dcidos nucléicos y compuestos relaciona-
dos, degradando la suciedad residusl celular tal
como escemas de la piel. Dos ejemplos especificos
de este sub-grupo son ribonucleasas y desoxiribo-
nuclegsas.

Ias enzimas utilizadas en esta inven-
cién se obtienen y almacenan generalmente en for-
ma de un polvo seco aunque pueden utilizarse en
el proceso de la invencidn en suspensidn acuosa.
La forma seca pulverizada se wmanipula mds fdcil-

mente y generalmente es mas estable que las enzi-
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-mas en suspension acuosa. Lasédfizimas per ge tie-

nen didmetros moleculares desde alrededor de 30
angstroms hasta varios miles de angstroms. Sin em—
bargo los didmetros de uarticula del polvo de en—
zima son normalmente mucho mayores debido a la
aglomerzcidn de moléculas individuales de enzima

0 a la adicidén de vehiculos inertes tales como ar-
cillas orgdnicas sulfato de sodio o de calzio o
cloruro de sodio durante la fabricacidn de la enzi-
ma. Las enzimas son desarrolladas en solucidn.Ta-
les vehiculos se afiaden después de la Tiltracidn
de tal solucidn para precipitar la enzima en for—
ma fina la cual se seca entonces. Las sales de cal-
cio ademds estabilizan las enzimas. la enzima mds
el vehiculo inerte fisualmente comprende alrededor
de 2! hasta alrededor de 80% de enzima,

Los polvos de enzima de esta invencidn,
incluyendo los ejemplos son casi todos bastante
finos para pasar o través de el tamig Tyler standard
de 20 mallas (0,85 mm.), aunque se encuentran a
menudo aglomeraciones mayores,

Algunas particulas de los polvos de en-
zima disponibles comercialmente son bastante fi-
nas para pasar 2 través del temiz standard Tyler
de 100 mallas. Generalmente una cantidad mayor de
particulas serdn retenidas sobre una rejilla de
150 mellas. Asi, las enzimas pulverizadas utiliza-
das en la presente estan dentro de una escala de
tamafio desde alrededor de 1 mm hasta 1 micra y mas

generalmente desde 0,1 mm hasta 0,01 mm. Los polvos
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de enzima de los ejemplos bienen un tamafio de pary-
ticula dentro de estas escalas. o

Los productos comerciales de enzima pul=
verizada son utiles y son generalmente @xo&uctos
secos en polvo gque contienen de alrededér de 2%
hasta alrededor de 80% de enzimas activas en combi-
naeidn con un vehiculo inherte pulverizado tal co-
mo sulfato de calcio o de sodio o cloruro de sodio
arcilla o elmidén formando el 98 - 20% restante.
El contenido de enzima activa de un producto co-
mercial depende de los métodos de fabricacidn em—
pleados ¥ no es eritico en la presente mientras
que el producto de lavanderia tenga la aectividad
enzimdtice deseada. Muchos de estos productos co-
merciales contienen las proieasas preferidas como
la enzime acitiva. En muchos casos, una subtilisi-
na comprende la mayor porcidn de las proteasas;
otros ejemplos de hidrolasas generalmente inclui-
das en los productos comerciales son lipasas, car
bohidrasas, estearasas y nucleasas.

Ejemplos especificos de productos comer-
ciales enzimdticos y de fabricantes de los mismos
ineluyen: Alcalase, Novo Industri, Copenhagen,
Denmarks; Maxatase, Koninklijke Nederlandsche Gis-—
En Spiritusfabriek N.V., Delft, Netherlands; Pro-
tease B-4000 y Protease AP, Schweizerische Perment
A.G., Basel, Switzerland; CRD-Frotease, Monsanto
Co., St Louis, Mo.; Viokase, Viobin Corporation,
Monticello Illinois, Pronase-P, Pronase-AS y Prong

se AF todas ellas manufacturadas por Kaken Chemi-
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cal Co. 5;%1, é Qse P-~2000, Rapidase Seclin,

Francia; Productos enzimaticos proteolltlcos (ta-

mafio de particula 1 mm. - 0,1 mm) manufacturados
por Clinton Corn Products, Divisién of Standard

S Brand, New York, New York; Takamine, Browelain
1:10, Enzima proteolitica HT 200, Enzima I-W, (de
rivadas de hongos mds bien que de bacterias) Niles
Chemical Co., Elkhart, Indiana; Rhozym P-1l concen
trado, Pectinol, Lipase B, Rhozyme FF, Rhozyme

10. J-25, Rohm and Haas, Philadelphia, Pennsylvenia,
Rhozyme PF y J-25 contienen sal y vehiculos de al-
riddén de maiz y son protemsas que tienen activi-
dad de diastasa; Amprozyme 200, Jacques Wolf and
Co., una subsidaria de Nopco Chemical Co., Newark

15, New Jsersey.

CRD-Protease (también conocida como Mon-
santo DA-10) es un producto enzimdtico pulveriza-
do Util. CRD-Protease se informa que es obtenido
por mutacidén de un organismo Bacillus Subtilis. Con

20. giste de avroximadamente 80% Proteasa neutra y 20%
Proteasz alcalina. La Proteasa neutra tiene un pe-
so molecular de aproximadamente 44.000 y contiene
de 1 a 2 4tomos de cinc por molécula. Su tamafio
de particula esta predominantemente en la escala

25. desde 0,03 mm hasta 0,1 mm., La CRD-Froteasa puede
ser usada en un sistema acuoso que tenca un pH
dentro de las escala desde aproximadamente 5,4
hasta aproxiwvadamente 8,9. Puede ser preparada pa-

ra alcenzar en contenido enzimdtico activo desde
30. 207 haste 75%. Le presencia de CaCl, en el polvo
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de enzima aumenta la escala de pH sobre la cual es-
ta enzima puede ser utilizada. Esta enzima puede
ser utilizada en la composicidén de esta invencidn
con resultiados excelentes en soluciones de iavado
a temperaturas en la escala desde aproximadamente
10°C hasta aproximadamente 65,6°C y a un pH mas
bajo, adecmio para el remojo preliminar ai lavado

g un pH mas altos para fines de detergencia.

Las pronasa~P., Pronasa--AS y Prcrnasa-AF
son productos enzimdticos pulverizados que npueden
ser usados también con ventajas en esta invencidn.

Estas enzimags se producen mediante el cal-
do de cultivo de Streptomyces Griceus usado para
la manufactura de la Streptomycina. Se aislan por
el tratamiento de columnas de resina sucesivas. El
principel componente de la Pronasa es una Proteasa
neutra denominada Streptomyces Griceus Proteasas.
Este producto enzimdtico contiene una sal de calcio
estabilizadora y es bastante estable sobre una am-
plia escala de pH por ejemplo, 4 a 10, y es bastan-
te estable sobre una escala de temperatura de 10%
hasta 65,600.

Otro producto enzimdtico preferido para
uso en las composiciones detergentes de esta inven-
cibn, incluyendo cierto nimero de los ejemplos, es
una enzims vroteolitica, una Serina Proteasa, fa-
bricada por Novo Industri A/S, Copenhagen, Denmark
y vendida bajo el nombre comercial de Alcalasa. Ia
Alcalasa esta descrita, en un boletin comerciazl

que lleva ese nombre y que fué publicado por Novo
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teolitica manufacturada por fermentacidén sumergids
de una clase especial de Bacillus Subtilis. El
componente enzimdtico primario de la Alcalasa es
la Subtilisina. Ademds de la actividad proteoliti-
ca, la Alcalasa presenta otras formas de actividad
enzimdtica deseables.

La Alcalasa es un wolvo grisoso fino que
tiene un contenido de enzima cristalina activa de
aproximadamente 6% y un tamaiio de particula en la
escala desde 1,2 mm, hasta 0,01 mm y mds cequefio a
rroximadamente T5% de la misrma pasa a través de el
taniz de 100 mallas Tyler,

El resto del polvo esta formado princi-
valmente de cloruro de sodio sulfato de calcio y
varios materiales que son vehiculos orzdnicos iner-
te, Iea Alcalasa tiene usualmente propiedades esta-
bles en solucidn. Por ejemplo, la alcalasa puede
soportar un pH de aproximadamente 9 a temperaturas
relativemente altas, por ejemplo, 65,6°C a 76,500
durante un tiempo corto, A 49°C, la actividad de
la Alcalasa es virtualmente inalterable en un pe-
riodo de 24 horas cuando se mantiene a este pH,

La Alcalasa puede ser ventajosamente usa-
da con les composiciones de §jabdn y deterzente de
este invencidn,

La enzima particular escogida para usar
en los productos y procesos de esta invencidén depen-
de de las condiciones de utilidad final, incluyen-

do pH del vehicule, pH de la composicidn, pH en uso,
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temperatura en uso y tipos de suciedades que van
2 ser degradadas o alteradas, La enzima puede ser
escogida para proveer actividad dptima y/o estabi-
lidad para cualgquier conjunto dado de condiciones
utilitarias,

Las enzimas pulverizadas se finun al vehi-
culo granular en las composiciones de lavenderia y
proceso de esta invencidén para proveer desde apro-
ximadamente 0.001% hasta aproximadsmente 20%, pre-
feriblemente 0,01% hasta 5% de enzima del peso total
del polvo de enzima y vehiculo. Cuando el vehiculo
con enzims es uniformemente mezclado con granulos
detergentes para formar una composicidén detergente,
la concentracidn de enzima usuvalmente estd en la es-
cala desde 0,001% hasta 2%, generalmente 0,005% has-
ta 0,5% de la composicidn detergente. Teniendo en
cuenta el vehiculo inerte en 10s productos enzimati-
cos pulverigados comerciales, la cantidad de produc-—
tos enzimdticos, (enzima mds vehiculo) fijado al vehi-
culo granular puede alcanzar hasta 40%, preferible-
mente hasta 20% del peso total de la enzima mas vehi-
culo,.

DETERGENTES ORGANICOS

Los compuestos detergentes orgénicos que

pueden ser utilizados como componentes opcionales en
las composiciones de esta invencidén son jabén y de-
tergentes sintéticos aniénicos no fonicos, anfoliti-
cos y switteridnicos y mezeclas de los mismos como se
describe en los ejemplos siguiente:

(a) Jabdén soluble en agua: Ejemplos de jabones

adecuados para uso en esta invencidén son las
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(b)

AN
>

sales de sodio, potasio, amonio y alcanol
amonio (por ejemplo trietanolamonio) de dci-
dos grasos superiores que contienen desde
aproximadamente 10 hasta aproximadamente 22
dtomos de carbono., Particularmente dtiles
gon las sales de sodio y potasio de la mezcla
de édcidos grasos derivados del aceite de co-
co y del sebo, por ejemplo jabdén sddico y
potdsico de sebo y aceite de coco.
ILos detersentes no Habonosos sintéticos anid-
nicosg, una clase preferida, pueden e2r amplig
mente descritos como las sales solubles en
agua, particularmente sales de metal alcali-
no, de productos orzdnicos de reaccidn sulfd-
rica gque tlenen en su estructura molecular
un radical alguilo conteniendo desde aproxi-~
rademente 8 hasta aproximadamente 22 dtomos
de carbono y un radical seleccionado del gruro
consistente de radicales ester de los dcidos
sulfénicos y sulfuricos, (Incluido en el +Hér-
mino alquil estd la porcidn alguilica de
los radicales acilo superiores) Ejemplos im-
portantes de los detergentes sintéticos que
forman parte de las composiciones preferidasg
de la presente invencidn son los sulfatos de
alguilo de sodio o potasio, especialmente
aquellos obtenidos por sulfonacidn de alcoho-
les superiores (08~C18 atomos de carbono) pro
ducidos por reduccidn de los zlicéridos de

sebo o de aceite de coco; sulfonatos sédicos
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0 potdsicos de alquilben2g§o€ en los cuales

el grupo alguilo contiene desde aproximadamen—
te 9 hasta aproximadamente 15 dtomos de carbo-
no, incluyendo aguellos de los tipos descritos
en las patentes de los Estasds Unidod mimeros
2,220,099 v 2,477,383 (el radical alquilo pue~
de ser de cadena alifdtica recta o ramificada);
los sulfonatos de éter alguil-glicerilico es-
pecialmente de aquellos eteres de alcoholes
superiores derivados de sebo y aceite coco;
sulfonatos y sulfonatos de dcido grado de mono-
glicérido de aceite de coco sbddicos; sales
sédicas o potisicas de ésteres sulfiricos del
producto de reaccidén de un mol de alcohol gra-
so superior (por ejemplo alcoholes de sebo ©

de aceite de coco) y aproximadamente 1 . hasta

6 moles de dxido de etileno sales sddicas o
potdsicas de sulfato de eter alquilfendlico

de 6xido de etileno con aproximadamente 1 has-
ta aproximadamente 10 unidades de 6xido de eti
leno por moléeula ¥ en el cual los radicales
alquilos contienen desde 8 hasta aproximadamen-
te 12 dtomos de carbono; el producto de reac-
cidén de dcidos grasos esterificados con dcido
isotidnico y neutralizados con hidréxidd de
sodio en donde, por ejemplo, los dcidos grasos
son derivados del aceite de coco, sales sédi~
cas o potdsicas de amidas de dcidos grasos de
metiltauride en la cual los dcidos grasos,

por ejemplo, son derivados del aceite de coco;
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¥ otros conocidos en elifgﬁé?fahfﬁuﬁero espe~
ficamente presentado en las patentes de los Es~
tados Unidos numeros 2,486,921, 2,486,922 y
2,396,278, Otros detergentes anidnicos importan
5 tes, olefinas sulfonadas, son descritas en la
aplicacidn copendiente de Phillip E., PBflaumer
y Adriaan Kessler, numero de serie 561397 re-
gistrada el 29 de Junio de 1966,
(¢) Detergentes sintéticos no idnicos. Una clase
10, puede ser ampliamente definida como compuestos
producidos vpor la condensacidn de grupos dxido
de alguileno (hidrofilicos en naturaleza) con
un compuesto hidrosfdébico orgdnico, el cual
puede ser alifdtico o alquil aromdtico en natu-
15, raleza.

Ia longitud del radical hidrofilico o
polioxialquilenc gque se condensa con cualquier
srupo hidrofébico particular puede ser facil-
mente adjustado para rendir un compuesio solu~

20, ble en azua que fenga el grado deseado de equl-
librio entre los elementos hidrofilicos e hi-
drofébicos. Otra clase tiene caracteristicas
semipolares, lLas clases preferidas de deter-
gentes sintéticos no idnicos son las siguientes:

25, (1) Una clase de detergentes sintéticos no ié-
nicos bajo el nombre comercial de "Pluronic®,
Estos compuestos estan formados por condensa-
cibén de 6xido de etileno con una base hidrosfd-
bica formada por la condensacidn de dxido de

30, propileno con propilenglicol. Ia porcidn hidro
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6bica de la molécula la cual, por Su Peso pre—
senta insolubilidad en el agua, tiene un peso
nolecular desde aproximadamente 1.500 a 1.800.
La adicidén de radicales de polioxietileno a es=-
ta porcién hidrofdbica tiende a incrementar la
solubilidad en agua de la molécula en conjunto
¥ el cardcter liguido del producto es retenido
haste el punto'en donde el contenido de polixie
tileno es aproximadamente 50% del peso total del
producto de condensacidn.

(2) Los condensados de alguilfenoles y dxido de
polietileno, por ejemplo, los productos de con-
densacidn de alquilfenoles teniendo un grupo al-
quil que contiene desde aproximademente 6 a 12
dtomos de carbono en configuracién de cadena rec
ta ramificada con éxido de etileno,estando pre-
sente dicho éxido de etileno en cantidades isua-
les de 5 hasta 25 moles de dxido de etileno por
mol de alguilfenol.

El substituyente alquilo en tales com~
puestos puede ser derivadoe por ejemplo de propi-
leno, di isobutileno, octeno 0 noneno polimeriza
dos.

(3) Aquellos detergentes sintéticos no idnicos
derivados de la condensacién del 6xido de etile-
no con el producto resultante de la reaccidnde
6xido de propileno y etilendiamina por ejemplo
compuestos conteniendo desde aproximadanmente

40% hasta aproximadamente 80% polioxietileno en

veso y teniendo un peso molecular desde aproxi-
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madamente 5,000 hasta aproximadasmente 11.000 re-
sultantes de la reaccidn de grupos de dxido de
etileno con una %base hidrdésfobica constituida
5 por el producto de reaccidn de etilendiawina y
un exceso de 6xido de propileno; teniendo dicha
base un peso molecular del orden de 2.500 a 3,000
(4) E1 producto de condensacién de alconroles ali-
faticos desde 8 hasta 22 dtomos de carbdn, en con
10, figuracién de cadena recta o ramificada, con Oxi-
do de etileno, por ejemplo un condensado de dxido
de etileno con alcohol de coco teniendo desde 5
hasta 30 moles de éxido de etileno por ncl de al-
cohol de coco, teniendo la fraccidn de alecohol de
15, coco desde 10 hasta 14 dtomos de carbono.
§5) Ias monoetanolamidas y dietanolanonio de dci-
dos grasos tienen una porcidn acilica de avroxi-
madarente 8 a aproximadamente 18 dtomos de carbo-
no, Estas porciones acilicas son normzlmente de-
20, rivadas de glicéridos existentes en la naturaleza,
vpor ejemnlo aceite de coco, aceite de palma, acei-
te de soya y sebo, pero pueden ser derivadas sinté
ticamente por ejemplo por la oxidacidén del petrd-
leo o por la hidrogenacidén del mondxido de carbo-
25. no mediante el proceso Pischer — Tropsch.
(6) Uxidos de dmina terciaria de cedcna larga
correspondientes a la siguiente fdérmula generals
?2
Bl - (ORA')n = —0
3
30.
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en la que R es un radieal alqu¢;u de aproxima-

demente 8 hasta aproximadesmente 24 atom9§~de car-

bono, R2 y R3 son cada uno metilo, etilo, o hidro

xi etilo, R4 es etileno y n puede ser d¢ 0 hasta
2 aproximadamente 10,

Ta flecha en la férmula es una repre-

sentacidn convencional de una ligadura semipolar.

Ejemplos especificos de detergentes de Sxido de

amina incluyen: éxido de dimetildodecilamina; 6xi
10. do de cetildimetilamina; éxido de bis-(2-hidroxie
til)dodecilamina; dxido de bis~(2-hidroxietil)—3-
dpdecoxial—hidroxipropilamina.
(7) Oxido de fosfina terciarios de cadena larga
correspondiente a la siguiente férmula general
15, RR'R" P=Y 0 en donde R es un radical alquilo, 2l-
quenilo ¢ monohidroxialquilo teniendo desde 10
haesta 24 dtomos de carbono en longitud de cadena y
R’y R" son cada uno grupos algquilo o monohidro-
xialguilo conteniendo desde 1 hasta 3 dtomos de
20 carbén. La flecha en la férmula es una represen-
tacidn convencionel de una ligadura semipolar.
Ejemplos de éxidos de fosfina adecuados se en-
cuentran en la patente de los Estados Unidos
3,304,263 de Febrero 14 de 1967 e incluyen Sxido
de dimetil dodecilfosfina; dxido de dietildodecil

fosfina; 6éxido de dimetil-(2-~hidroxidodecil)fos-

25,

fina,

(8) Sulfdéxidos de cadena larga teniendo la f£or-

nulas 0

30- R -5 -8



5

10.

15.

20.

25

30,

33 7 3 o ‘26"@5_'&‘"‘-‘}

‘donde R es un radical alguilo conteniendo des~
de aproximademente 10 hasta aproximadamente 28
dtomos de carbono, desde O hasta aproximcdamente
5 ligaduras de éter y desde O hasta aproximada-
mente 2 sustituyentes hidroxilo, por lo menos
une porcidn de R’ siendo wn radieal alquilo que
contiene 0 ligaduras de éter y contenicndo desde
aproximademente 10 hasta aproximadamente 18 dto-
mos de carbono, y en donde R6 es un radical alqui
lo conteniendo desde 1 hasta 3 dtomos de carbono
y desde 1 hasta 2 grupos hidroxilos. Ejemplos
especificos de estos sulfdxidos son: sulfdxido
de dodecilmetilo; sulféxido de 3-hidroxi tride
cil metiloy sulfdxido de 3-metoxi tridecil meti-
lo; sulfdéxido de 3-hidroxi-4-dodecoxibutilmetilo,
(d) Los detergentes sintéticos anfoliticos pueden
ser descritos ampliamente como derivados de ami-
nas alifdticas secunderias y terciarias, en las
cuales el radical alifdtico puede ser de cadena
recta o ramificada y en donde uno de los substi-
tuyentes alifdticos contiene desde 8 hasta arro-
ximademente 18 dtomos de carbono y uno contiene
un grupo solubilizante en azua, anidnico, tal
como carboxi, sulfo, sulfato, fosfato, o fosfo-
no., Ejemplos de compuestos que caen dentro de
esta definicién son los sulfonatos sédicos de
3-dodecilaminopropionato y 3-dodecilaminopropa-
Nno.

(e) Los deterzentes sintéticos zwitteridnicos

pueden ser descritos ampliamente como derivados



Se

10.

15,

20,

25,

30,

- 34 -

330730

‘de compuestos de sulfonio, fosfonio y -amonio

cuaternarios alifdticos, en los cuales ‘€l radi-
cal alifdtico puede ser en cadena recta o rami=-
ficada, y en donde uno de los substituyentes
alifdticos contiene desde aproximadamente 8 a
18 4tomos de carbono y contiene un grupo solu-
bilizante en agua aniénico, por ejemplo carbo-
xi, sulfo, sulfato fosfato, o fosfono. Ejemplos
de compuestos que caen dentro de esta definicidn
son 3-(W,N-dimetil-n-hexadecilamonio)propano~1-
sulfonato y 3~(N,N-dimetil-n-hexadecilamonio)-
2-hidroxipropano-l-sulfonato los cuales son es~
pecialmente preferidos por sus excelentes carac
teristicas de detergentia en agua fria. Vease,
por ejemplo, Snoddy et al., Patente Canadiense
708,148 expedida en Abril 20 de 1965.
PROCESQ
La composicidn de lavenderia de esta inven-
cién es preparada por fijacién del polvo de enzima
al vehiculo grenular en presenciaz de agua de manera
que se obtengan las caracteristicas deseadas de la com~
posieidn déscritas anteriormente. EL agua empleada
en tal proceso de fijacidn estd en la escala desde
aproximadamente 1% hasta aproximadamente 25% en peso
de la sal hidratable empleada como vehiculo granular
o en dicho vehiculo granular. La escala preferida es
5-15%. El agua en estas proporciones es suficiente pa=
ra permitir la ménipulacidn eficiente de la enzima
y del vehiculo y para realizer satisfactoriamente la

fijacidn de la enzima. Una cantidad de agua mayor que
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.1a necesaria para estos propdsitos debe preferiblene

\ 3

‘y& y
w34
} e fog

evitarse para dejar un miximo incremento de hidrata=-
bilidad en la sal hidratable parcialmente hidratads
del vehiculo granular,

El agua puede ser emplcada en el troceso
de esta invencidn para efectuar la fijacidn deseada
de la enzima mediante cuaslquiera de los siguientes mé-
todos, todos los cuales usan agitacidn:

(1) El agua puede ser usada para mojar el
vehiculo granuler seguida por.la -.rdpide aplicacién
g 1los granos himedos del vehiculo de la enzima pulve~
rizada.

(2) E1 agua puede ser afiadida a una mezcla
meecdnice seca del vehiculo zranuwlar y de la enzira
pulverizada,

(3) E1 vehiculo granvlar, la enzima pulve-
rizada y el agua pueden ser afiadidos todos juntos apro-
ximadamente al mismo tiempo.

(4) 1a enzima pulverizada puede ser mezcla-
da con el agua y la suspensidén resultante rociada so-
bre el vehiculo granular,

Bh los métodos (1), (2) y (3), el asua es

atiadida al sistema uniformemente,preferiblemente con un
rociador fino y agitacidn de los materiales en forma
de particulas. El agua vuede ser rociada mientras que
el vehiculo y la enzima estdn siendo agitados en un
mezclador del tipo utilizado pare mezclar cemento,
mezclador de cinta, tambor rotativo o aglomerador, o

el azua puede ser rociada sobre el vehiculo y la enzi-
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ma, ﬁientras caen en forma de una cortinag de compo-
nentes secos en particulas. Puede usarse el.apara-
to descrito en la patente de los Estados Unidos
3.154,496, Roald, de 27 de octubre de 1964, Puede
obtenerse una fijacidn mayor de enzima en peso por
los métodos (2) y (3) aue por los métodos {1) y (4).
El agva afiadida de los metodos (2) y (3) puede con-
tener mayor cantidad del miswo polvo de enzima o un
polvo de enzima diferente. Cuando se emplea el mé-
todo (4) la suspensidn de enzima es aplicada al ve-
hiculo granular preferiblemente en un rocio fino
mientras que el vehiculo granular estd siende agita-
do como en los métodos (1) y (3).

La cantidad de azua usada en el proceso
de esta invencidn, ineluyendo los métodos (1) (4)
debe ser suficiente para efectuar la fijacidn desea-
da, pero sin exceder aproximadamente 905, preferi-
blemente 50% de la capacidad total de hidratacidn
de la sal hidratable, Este cantidad de azua usual-
mente va desde 1% hasta 25% preferiblemente 5% a 15%,
en peso de la sal hidratable., El aguza para prepa-
rar una suspensidn de polvos de enzima debe ser su-
ficiente para permitir la manipulacidn fdeil de la
suspensién es decir, para hacerla bombeable y rocia-
ble. Preferiblemente se emplea el agua jusitamente
necesaria para este prdposito. La cantidad exacta de
agua para este propdsito variard algo con el tivo
de enzima y el tipo de vehiculo en polvo que pudie~
ra estar asociado con la enzima y preferiblemente es—

té4 en la escala desde aproximadamente 1 hasta apro-
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enzimdtico (enzima + vehiculo en polvo). Nds de

aproxinadamente 3 partes de agua es usualmente inne-
cesario y puede resuliar en una cantidad indebida de
agua en la sal hidratable; menos de aproximadamen—
te 1 parte de agua presenta problemes de rocizdo,
por ejemplo obstruccidn de los rociadores y dificul-
tades de bombeo,.

Las técnicas de fijacidn deben ser prdcti-
cades a temperaturgs ordinsrias, es decir, ¢ menos
de 65,6o preferiblemente a menos de 37,800.

Es sorprendente que el polvo de enzima
se fije al vehiculo granular tan facilmente, se fije
tan firmenente y permanezca esitable durente y des-
rués del proceso de fijacidn, ain a pesar de que
utilize azua para realizar la fijacidn.

UTILIDAD

Las composiciones de lavanderia y deter-
zentes de esta invencidn son efectivos en aplica-—
ciones de limpieza en asuas dura y blanda, especial-
mente para desprender o para hacer rds labiles, su-
ciedades, manchas y otros materiales estrafios de
log textiles y tejidos. Por ejemplo, dichas compo-
siciones pueden efectivarente desprender o hacer ld-
bil la suciedad que se encuentra mds cominrente en
las prendas de vestir: escanas de la piel u otras
nezclas de queratina, y linidos de trigliceridos,
ésteres de cera, hidrocarburos, dcidos ;rasos li-
bres, esteroles y lipoproteinas, por ejemplo, san-

zre, vus, salsa, yera de huevo, puntura, zrasa,aceite
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*y manchas de hierba. Si la enzima empleada tiene
actividad amidolitica, las composiciones detergen~—
tes de esta invencidn incluyendo las que sé:dan en
los ejemplos, tienen especial utilidad para el la-
vado de platos y pare la limpieza de caceroclas y
sartenes en adicidn a la lavanderia de teﬁidos su~
clos.

_EJEMPLOS

Las proporciones y porcentajes de sompoO-
nentes enzimdticos dados en los ejemplos no se re-
fieren a enzimas activas sino a productos enziméd-
ticos pulverizados que comprenden enzima activa ¥
s vehieulo en iolvo, La Alcalasa, por ejemplo co-
no se ha descrito anteriormente, contiene 6% de en-
zima activa.

En los ejemplos I-V la suspensidén de en-
zima es rociada sobre el vehiculo granular en un
mezclador dirigiendo el rociado hacia el interior
del mezclador.

En los ejemplos I-V, la actividad de la
enzima puede ser determinada por un método de casei-
na. De acuerdo con este método de prueba, una can-
tided de caseina especifica una fosfo proteina de
leche, es disuelta en agua y entonces una centidad
especifica de la composicidn de enzima es afiadida
a la solucidn de caseina, Esta mezcla es retenida
a vna temperatura constante por un periodo de tiem—
po standard, La reaccidn entre las enzimas y la
caseina es detenida con un deido fuerte, por ejem—

plo, dcido clorhidrico o sulfirico. Bl exceso de
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caseina es precipitado y entonces filtrado de la mez-
cla. El exceso de dcido es titulado con una base
fuerte, Ia cantidad de base requerids para'neﬁtra—
lizar el dcido es una indicacidn de la actividad,
5e enzimidtica. Este método es explicado mds completa—
mente en Glick (Bd.), THE pH STAT AND ITS USES IN
BIOCHENMISTZRY, METHODS OF BIOCHENICAL ANALYSIS, vo-
lumen IV, pdginas 171-211 (1957) y en Dixdn and Webb
(Eds), BNZYMES, pdginas 23-24 (1958). -
10. En los ejemplos todas las referenciag del
agua en las diferentes forrmulaciones se refieven a
agua en la forme de azva de hidratacidn ya sea en
el vehiculo granular y/o las sales hidratables que
son rezcladas con el vehiculo zranular, por ejemplo,
15. zranulos deterzente sintético secados por aspersiédn.
Ia composicidn y el proceso de esta inven-
cidn se ilustran en 1los ejemplos que siguen. Los ejen—
plos no deben ser considerados como limitativos de
la invencidn. Tocas lae cantidades, vorceuntajes y
20. relaciones dados en la especificacidén y en las rei-

vindicaciones son en pneso a menos que se indique lo

contrario,
EJEMPLO T
Se preparan composiciones detergentes gra-
25. nulares A,B y C que tienen la siguiente composicidn:
Componentes A B C

alquilbenceno, sulfonato

sédico Gy, (derivado de

tetrapropileno) 31,8 %  32,4%  35%
30, Tripolifosfato de sodio 30,7 % 22,7 % 24,5 %
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" Componentes A B C
Silicato de sodio 6,1 % 6,2%  6,T%
Sulfato de sodio 8,8% 9,0% 9,7 %
Pirofosfato tetrasddico  —- 6,8% < ==
(Na4P207) '
Alcalasa (enzima proteoli
tica) 0,72 % 0,72 % 0,72 %
Alcalasa (enzima proteo 4
1itica) 0,72 0,725 0,72 %
Agua 8,7 % 8,8 % 9,5 %

Aditivos de detergente  Balance hasta 1004
miscelaneos _

A. Una suspensidn acuosa conteniendo 38,7%
Llcalasa y 61,35 de azua se rocia sobre tripolifos-—
fato de sodio en forma granular anhidra teniendo un
tamafio de particula en la escala desde aproximada-
mente 0,2 mm, hasta aproximadamente 1 mm. El vehicu-
lo granular resultante tiene fijado al mismo 8% de
polvo de enzima proteolitica, 78 % de tripolifosfa-
t0 de sodio parcialmente hidratado y 14% de azua co-
no agua de hidratacidn. El vehiculo con la enzima
fijada se mezcla entonces mecdnicamente con otros
ingredientes detergentes, en forma de grénulos se-
cados por aspersidn de aproximadamente el mismo ‘ta-
mafio del tripolifosfato de sodio granular, para for-
mar la composicidn A.

B. Una suspensidn acuosa conteniendo 38,7%
de Alcalasa y 61,3% de azue se rocia sobre pirofos-—
fato tetrasddico en forms granular anhidra teniendo

un tamefio de particula en la escala de 0,2 mm a 1 mm.
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‘El vehiculo granular resultante tiene fijado al mismo

8% de polvo de enzima proteolitica, y comprende 79% de
N4P207 parcialmente hidratado y 13% de agua cono agua
de hidratacidn. E1 vehiculo con la enzime fijada se mez
cla entonces mecdnicamente con ingredientes detergentes,
en forma de grdnulos secados por aspersidn de aproxima-
demente el mismo tamafio que los grdnulos de pirofosfato,
para formar la composicién B.

C. Ia composicidn C se prepara mezclando en se-
¢o0 la misma cantidad de enzima usada en las composicio-
nes A y B con ingredientes detergentes en forma de gri-
nulos secados por aspersidén. lLa enzima pulverizada tien
de a sezregarse de los grianulos seczdos por aspersidn.

Al probaer las composiciones A, By C para esta
bilidad, A ¥ B, sobre todo, muestran estabilidad supe-
rior, en condiciones de tiempo y humedad con relacidn a
C. La enzima pulverizadas no se segrega significativamen
te en las composiciones A y B.

EJEMPLO II
Se preparan las siguientes composicilones deter

gentes granulares A, By C:

Componentes A B C

alquilbenceno sulfonato sddico

¢ 18,9% 17,2%  22%

10 14
monoetanol léurilamida 2,14 1,9% 2, 45
Tripolifosfato de sodio 31,8  35,8F 43,8
Silicato de sodio 5,05 4,56 5, 8%
Sulfato de sodio 12,94  12,1% 15,45
Perborato de sodio 20,0%  20,0% —_—
Alcalasae (enzima proteolitica) 0,6% 0,6% 0,65
Agua 5,36  6,4% 6,85

Aditivos deterzentes salados Balance hasta 1007
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La composicidén detergente A es preparada mezclan
do en seco el polvo de enzima proteolitica con érénulos
detergentes secados por aspersidn.

Las composiciones detergentes By C emplean un
vehiculo granular que tiene fijado al mismo el polvo de
enzima proteolitica. E1l vehiculo con la enzime fijada es
preparado rociando unsa suspensién acuosa que contiene 34%
de polvo de alcalasa sobre tripolifosfato de sodio granu
lar anhidro del tipo usado en el ejemplo I. El vehiculo
con la enzima contiene 8,1% de alcalasa fijado a 76% del
vehfculo granular de tripolifosfato de sodio parcialmente
hidratado, el balance siendo agus de hidratacidn. E1l vehi
culo con enzima es mezclado mecdnicamente con otros ingre
dientes detergentes los cuales estén en forma de granulos
secados por aspersidn de aproximadamente el mismo tamafio
de particula del vehiculo, para formar las composiciones
By C.

Al probar las Composiciones A, B y C para estabi
lidad, las composiciones B y C demuestran estgbilidad su-
perior a la composicidn A. Ademds, la segregacidn de el
polvo de enzima es un problema en la composicidn A mienw-
tras que tal problema no se presenta en las composiciones
By C.

BEJEMPLO IIX
Se preparan las siguientes composiciones deter-

gentes granuladas:

Partes en Peso

Componentes A B C D

Alquilbenceno sulfonato
sédido C. .(derivado de

tetrapropilenc) 23,8 23,8 12,9 12,9
Monoetanol Léurilamida 2,5 2,5 1,4 1,4
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Iripolifosfato de sodio 40,0 40,0 61,0 61,0
Silicato de sodio 6,3 643 3,5 3,5
Sulfato de sodio 16,6 16,6 9,1 9,1
Enzima proteolitica 5,0(a) 5,0(b) 1,58(a) 1,94b)
Agua Ty4 Ty4 Ty Ty

En las composiciones A y B, las enzimes pulveri
zadas, (a) y (b) se incorporan a las composicicnes deter
gentes granulares por mezclados en seco. En las composi-
ciones C y D las enzimas pulverizadas, (a) y (b) se pre-
paran rociando suspensiones acuosas que contienen 35% de
enzimas y 65% de agua sobre tripolifosfato de sodio gra-
nular anhidro del tipo del ejemplo I. Los vehiculos gra-
nulares con polvo de enzima fijado obtenidos en esta ope~
racidén contienen aproximadamente 4,5% de enzima 87% de
tripolifosfato de sodio parcialmente hidratado y 8,% de
azua de hidratacién y son entonces mezclados a los otros
inzredientes detergentes granulares que estdn en forma de
granulos secados por aspersidn para preparar las composi-
ciones C y D. La enzima proteolitica (a), (rapidasa P-200(¢
manufacturada por RAPIDASE, Seclin Frencia) y (b), (Pro~
teasa AP manufacturada por Schweizerische Ferment A.G.,
Basel Switzerland), contiene aproximadamente un déeimo de
la cantidad de enzima proteolitica contenida en la Alcala
S8

Las composiciones C y D tienen estabilidad y ca-
racteristicas de no segrezacidn marcadamente superiores
a las composiciones Ay B.

EJENPLO IV
Se preparan las siguientes composiciones deter-

gentes granulares A, B, C y D:
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Componentes D
Alguilbenceno sulfonato -
sédido Clo™14 22,1%  22,7% 22,9%“;;.23,772
Monoetanol ldurilamida 2,46 2,50 2,5  2,6%
Tripolifosfato de sodio -42,3% 38,04 38,5% ...40,0%
Silicato de sodio 5,9% 6,06 6,0% S 6, 3%
Pirofosfato tetrasdédico — 3,3 = -
Pirofosfato disddico :

(Fe, H,P,0.,) —- — 2,65 -
Sulfato de sodio 15,4% 14,74 16,04 ~ 16,6%
Enzima proteolitica 0, 5% 0,6% 0,5% - 0,6%
(alcalasa) :

Agua, 6,8  T,1% T,%  T,4%

Aditivos detergentes Mis Balance hasta 100%
celaneos

Para la composicidén detergente A, la enzime es
preparada rociando una suspensidén acuosa que contiene 40%
de alcalasa y 607 de z2zva sobre tripolifosfato de sodio
granular anhidro del tipo del ejemplo I (pH en solucién
al 1% 9,7). El vehiculo granular con el polvo de enzima
fijado obtenido contiene aproximsdamente 8% de enzina,
80% de tripolifosfato de sodio parcialmente hidratado y
12% de zagua de hidratacién. Bl vehiculo se mezcla con
otros componentes detergentes que estdn en la forma de
grénulos detergentes secados por aspersiln de aproximada-
mente el mismo tamefio de particula que el vehiculo. la
composicidn B es preparada similarmente pero usando
Na4P207 granular anhidro de tamafio de particula similar
(pH en solucidn al 1% :10:1).

La composicidn C es preparada de la misma manera
que A o0 B; la enzima es rociada sobre Na H,P,0, granular

227277 =
anhidro (pH en solucidn al 1% : 4,2) y tensidén de vopor de
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menos de 13,15 mm, de mercurio a 20°C ¥y wnea atmosfera,

En la composicidn D, el polvo de enzima se meg
cla en seco con la composicidén detergente la eual.esté
en forma de grinulos seczdos por aspersidn. i;

Las composiciones de esta invencidn (A,B y C)
son superiores en estabilidad o la composieién mézclada
en seco (D) y no tienen el inconveniente de segregacidn
de la composicidn mezclada en seco.

EJEMPLO V

En este ejemplo, una enzima (alcalasa) se mez-
cla con agua y roclada sobre tripolifosfato de sodio an
hidro granular.

Mas especificamente, se afladen 258 grs. de alca
lasa a un vaso de vidrio que contiene 516 zrs. de agua a
temperatura ambiente, 21,200. Se agita esta mezclz a ma—
no con une espitula hasta que se obbtlene una dispersién
homogenea fluida. Esta dispersidén tiene una viscosidad
ligeramente mayor gue la del agua y un pH de aproximada-—
nente 7,0.

Cinco kilozramos de tripolifosfato de sodio an~-
hidro zranular que tiene una distribucidn de tamafio de
particula tal, que aproximadamente 100% de los grénulos
pasan a traves de un tamiz Tyler standard de 12 mallas,
y aproximadamente 1004 de los grdnulos son retenidos so-
bre wn tamiz Tyler standard de 100 mallas y una densidad
de 0,7 grs. por centimetro cubico, se colocan en un mez=
clador de cemento con placas de desviacidn. E1l mezclador
se pone en marcha.

Se coloce una unidad de aspiracidn accionada por

presién de aire en el vaso gue contiene la dispersidn de
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enzima en agua.

La dispersidn de enzima en agua se extrae del
vaso y rociada sobre los grénulos de tripolifosfafo de
sodio., El agua se wne al tripolifosfato de sodio como
agua de hidratacidn y el polvo de enzima se fija a los
grinulos de tripolifosfato parcialmente hidrataedo. Esta
composicién contiene aproximadamente 4,5% de polvo de
alcalasa fijado y aproximadamente 9% de agua de hidrata
cidn.

361 gms de este tripolifosfato de sodio granu-
lar con enzima fijada se mezclan mecdnicamente con 75
kilogramos de detergente granular secado por aspersidn
de aproximadamente el mismo tamatio de particula del vehi

culo de tripolifosfato conteniendo en partes en peso:

% en peso

Una mezcla de 55% de alquilsulfato sé- 17,5%
dico de sebo y 45% de sulfonato sdédico

de alquilbenceno lineal en donde la

distribucidén de la cadena del alquilo

es 16% cll, 27% 0129 3575 013! J 22 7,"

C., ..

14

Tripolifosfato de sodio 50 %
Silicato de sodio teniendo una rela- 6 ¢
eidn §i0,: Na, 0 de 1,8: 1
Anmida aménica de dcidos grssos de 2,55
acelte de coco.

Sulfato de sodio 14,0%
Azva 10 %

Ia composicidn detergente resultante tiene una
densidad de aproximadamente 0,7 gramos por centimetro qﬁ
bico y la cantidad recomendadg de la misma para usar en
midquinas de lavar ordinarias es media teza. Ella presen

ta caracteristicas superiores de lavanderia y estabili-
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del polvo de enzima.
EJEMPLO VI _
Se prepararén deterzentes granulares partiendo
de los siguientes componentes:

Partes en peso

Pasta anidnica 35,64
Tripolifosfato de sodio 69,0
Agua 27,80
Sulfato de sodio 4448
La pasta anidnica contenia, en partes en peso:
Alquil sulfato sddico de sebo 5,06
4lquilbenceno sulfonato sédico lineal 4,14
(Vease Ejemplo V)

Sulfato de sodio 6,16
hgua 20,28
TOTAL 35,64

Los componentes descritos arriba fueron disper
sados en agua y entonces secados por aspersidén hasta un
nivel de humedad de 2,18% (agua de hidratacién). La den
sidad de la composicidn detergente granular resultante
fue aproximadamente 0,40 gramos por centimetro cdbico.
La distribucién del tamafio de particula fue desde un md
xino de aproximadamente 99% que pasaba a través del ta-
miz Tyler standard de 14 mallas hasta aproximadamente
100% que fué retenido sobre un tamiz Tyler standard de
100 mallas,

Se preparé una dispersidn que contenia 1,5 par-
tes de azua por parte de polvo alcalasa y 10 partes de

esta dispersidn fueron rociadas sobre 92 partes de gréqg
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los detergentes. Los grénulos detergentes fueron dispues
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tos en forma de una cortina descendiente en un recipien—
te aglomerador y la mezcla agua-alcalada fue roéiada uni
formemente sobre las particulas descendentes. EL agua se
mié como agua de hidratacidn y la alcalasa fue fijada
sobre las superficies de los grénulos parcialmente hidra
tados. Ia tensidn de vapor en el hidrato de los grénulos
terminados correspondid a una humedad relativa de menos
de 70% a una aimosfera de presidn y a 20°¢. E1 vehfculo
granular con la enzima pulverizada fijada contenia en
partes en peso:

Vehiculo granular (parcialmente hidratado) 92
Alcalasa 4
Agua de hidratacidn 6

Cuando el Monsanto DA-10 (40% de proteasa acti-
va) reemplaza la alcalasa en base de un peso igual que
en este ejemplo se obtienen resultados similares excepto
que se obtiene uma actividad mayor de la enzima.

Bstos grdnulos pueden ser tefiidos de color bri-
llante para dar & la composicidén detergente una aparien—
cia distinta, especialmente cuando se mezcla con la com~
posicidn detergente granular del Ejemplo VII.

EJEMPLO VIT
Se prepara una composicidén detergente granular

partiendo de los siguientes componentes:

Pertes
Pasta anidnica del Ejemplo VI 65,26
Tripolifosfato de sodio 45,93
Solucidn de silicato de sodio 13,79

(43% de sbélidos y 57% de ague)
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Monoetanolamida de dcidos grasSosde coco 1,35
Sulfato de sodio 71400

Bstos componentes son dispersados y entonces se
cados por aspersidn hasta un nivel de humedad de 10,2%.
La distribucidn del tamafio de particula va desde aproxi-
mademente 100% que pasa a través del tamiz Tyler stan-
derd de 12 mellas hasta 100% que es retenido sobre el ta
miz standard de 100 mallas y la densldad es aprozimadamen
te 0,4 gramos por centimetro cibico.

Se mezclan 5 partes del vehiculo grarular con
engima fijada producido en el Ejemplo VI, con 95 partes
de los grénulos detergentes del Ejemplo VII, Esta mezcla
es adecuada parz uso como detergente de lavanderia de tra
bajo pesado. La misma es particularmente éfectiva para
desprender manchas de todos los tipos sobre tejidos lava-
bles blancos y de colores. E1l polvo de enzima no se segre
ga del resto de la composicién detergente granular.

En la siguiente tabla, lg mezcla del Ejemplo VII
(VII~1, 2 y 3) se compara con un producto de aproximada-—
mente la misma composicidn pero en el cual el polvo de al
calasa se mezcla simplemente en seco con los grénulos de~
tergentes del Ejemplo VII para formar el producto mimero
4.

Los productos fueron empaquetados en envases de

carton para esta prueba de almacenaje.
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Producto VII-1 Vii-2 _VIi-3 4

Condiciones  Humedad Humedad Humedad  Humedad

de la prueba Ambiente a Ambiente 2 Relativa Relativa
21,2% 49,0°C 80% a 80% a

32,2%  32,2%

Dias_ |

0 0,295 0,295 0,295 0,423

4 - —_ 0,21 0,27

7 - - — 0,14

9 0,30 0,33 0,27 -

12 — - - 0,09

14 0,32 0,32 0,25 -

17 —— — 0,27 -

20 - —-— - 0,037

21 — — 0,26 ——

28 - —— 0,23 -

29 - 0,33 — -

34 - - 0,20 -

35 — 0,27 - -

En un périodo de 20 dfas la composicidén detergen
te mezclada en seco, producto nimero 4, perdio casi 85%
de su actividad enzimetica. ILa composicién detergente de
esta invencidén VII-l, 2 y 3, no presentd pérdida esencial
en actividad enzimdtica a través de periodos de tiempo pro
longados.

Ia actividad enzimdtica fué determinada en este
ejemplo por el método Azocoll. Este método estd basado en
la liberacidn de un colorante soluble en agua procedente
de un sustrato de colorante proteina (azocoll) por una

enzima proteolitica. La cantidad de colorante liberado ba-
Jo condiciones cuidadosamenie controladas es medida espec—-
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trofotométricamente. La actividad enzimdtica se calcula

a partir de la cantidad de colorante liberado.
EJEMPLO VIIT

En este ejemplo se empled un mezclador de cinta

equipado con rociadores de zgua en la parte superior. Al
mezclador se afiadieron 100 kgs. de polvo de enzima (alca-
lasa) y 340 kgs. de tripolifosfato de sodio anhidro granu
lar teniendo un tamafio de partfcula en la escala de 0,2 mm.
a 1l mm, y una densidaed en volumen en la escala dae¢ 0,44 a
0,51 grs. por centimetro cibico. Hientras el polvo.de en-—
zima y el tripolifosfato de sodio sranular se mezclaban in
timamente se afiadieron 60 kgzs. de agua fueron a través de
los rociadores durante un tiempo de mezclado de 15 minutos,
Los 500 kgs. rcsultantes de vehiculo de tripolifosfato de
sodio granular con la enzgima julverizada fijada contenian
12 de agua como agua de hidratacidn, 5 partcs del vehicu-
lJo y la enzima pueden ser mezclados con 95 partes de gréqg
los detergentes del Ejemplo VI para formar una composicidn
detergente,
EJEIPLO IX

Una suspensién de enzima - agua del Ejemplo VI se
prepara y se rocia sobre gdnulos de tetraborato de sodio
empleando la técenica de rociado usada en el Ejemplo VI, Los
grénulos de borato tienen una densidad de 0,5 grs. por cen-
timetro cibico un tamafio de particula en la escala de 1,4
a 0,14 mm. y un contenido de humedad de 2%, E1 vehiculo
granular resultante con la enzima fijada comprendfa 92% de
tetraborato de sodio parcialmente hidratado, 4% alcalase y

65 de agua de hidratacidn.
5 partes del vehiculo y enzima de este ejemplo se
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megelan con 95 partes de los grénulos detergentes del
Ejemplo VI. La composicidn detergente granular resulten-

te es adecuada para usarse como detergente de lavanderia
de trabajo pesado. Los vehiculos granulares con enzima
fijada no se segregan de los griénulos detergentes en el
producto empaguetado. La estabilidad de la enzima fijada
es mejorada.

EJEMPIO X

En este ejemplo se obtienen resultados substan-
cialmente similares a los de los ejemplos VIII y iX cuan
do se substituyen otros polvos de enzima, bien see total-
mente o en parte por la alcalasa para proveer vehiculos
granulares de borato y tripolifosfato parcialmente hidra-
tados con enzimas fijadas que son dtiles en composiciones
de lavanderia que tienen caracteristicas de segregacifn y
estebilidad mejoradas.

Los polvos de enzima comerciales que pueden ser
substituidos por alcalasas para obtener las ventajas de—
seebles de esta invencién son Maxatasa, Proteasa B-4000,
Proteasa AP, CRD Proteasa, Viokasa, Pronasa-P, Pronasa-AS,
Pronasa AP, Rapidasz P-2000, Takamina, Bromelain 1:10, HT
Enzime proteolifica 200, Engima I~W, Rhozyme Pll concentra
do, Pectinal, ILipasa B, Rhozym FF, Rhozym J-25, Amprozyma
200, Otras claeses de enzimas que pueden ser substituidas
por alcalasa son Pepsina, tripsina, quimotrypsina, colla-
genasa, queratinasa, elastasa, ficina, subtilisina, BPN',
papaina, bromelina, carboxilasa, aminopeptidasa, aspergi-
lopeptidasa A, asperzilopeptidasa B, lipasa gastrica, lipzs
sa pancreatica, lipasas de plantas, fosfilipasas, colines-
terasas, fosfatasas, maltasa, scarasa, amilasa, celulasa,
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ribonucleasa y desoxyribonucleasa.

Todas las enzimas de este ejemplo tienen la ac
tividad enzimdtice deseada y se obtienen y almacanan en
forma pulverizada seca. Las enzimas tienen didmetros de
tamafios de particulas en la escala desde aproximadamente
1 mm, hasta 1 micra, generalmente desde 0,1 mm. hasta
0,01 mm. Las enzimes tienen un contenido de enzima acti-
va en la escala desde 2% hasta 80%.

EJENPLO XT

Cuando se sustituyen las siguientes sales hidra
tables, o mezclas de las mismas, totalmenie o en parte,
por las sales hidratables del Ejemplo X, se obtienen re~
sultados similares a los del Ejemplo X. Las sales se em—
plean en forma anhidra o ligeramente hidratada al princi-
pio del proceso de fijacidn. Se emplea suficiente agua
para efectuar la fijacidén deseada y pars hidratar parcial
mente la sal hidratable hasta 30 a 50% de su capacidad
total de hidratacidn. Ias sales hidratables son: sulfato
de sodilo, pirofosfato de amonio, hexametafosfato de sodio,
etilendlianmintetraacetato trisédico, N-(2~-hidroxietil)-
~etilendiamintriacetato tripotdsico, nitrilotriacetato
trigédico, etan-l-hidroxi-l,l-disfosfonatos tetrasdédicos,
metilendisfosfonato trilitico, etilendisfosfonato trisédi
co, etan-1,1,2-trifosfonato pentasddico, etan-2-carboxi-
1,1-di~fosfonato disddico, carbonildifosfonato dipotésico,
¥ isopropilidendisfosfonato tri (trietanolaménico).

Las sales hidratables tienen una distribucidn de
tamefio de particula tal que no més de aproximadamente 30%

de los grénulos son retenidos sobre un tamiz Tyler standm
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te, la distribucidén del tamafio de particula es tal que
aproximadamente 100% de los grdnulos pasan a traves de
un tamiz Tyler standard de 12 mallas y aproximadaﬁente
100% de los grdnulos son retenidos sobre un tamiz Tyler
standard de 100 mallas., Preferiblemente estas sales coad
yuvantes hidratables son empleadas en unz forma en la
cual el promedio de densidades va desde 0,2 grs/ce a 0,8
grs/cc, por ejemplo 0,5 grs/cc.
EJEMPLO XTI

Cuando en el Ejemplo I, cualguiera de los si-
guientes detergentes son substituidos por el alquilbence
no sulfonato sddico se obtienen resultados substancial-
mente similares: Jabdn sédico de coco, alquilbenceno sul
fonato sdédico lineal teniendo una distribucidén de longi-
tud de cadena de 10% Cy0° 30% Cqq0 35% G, oo 16,5% 613,
8% 014, y 0,5% 015, sulfato de alquilo sbdico de sebo;
el producto de condensacién de un mol de alcohol de coco
con 5 moles de Oxido de etileno; el producto de condensg
cidén de 1 mol de octilfenol con 20 moles de Sxido de eti
lenoj el producto de condensacién de 1 mol de alcohol de
coco con 20 moles de Oxido de etileno; éxido de dimetil-
hidroxidodecilemina; 6xido de cetildimetilfosfinaj 3~dode
cilaminopropionato sédico; y 3~(N,N-dimetil-N-decilamonio)
~2-hidroxipropano-l~sulfonato.

NOTA

Descrita suficientemente la naturaleza del inven

to as{ como la menera de realizarlo en la prdotica, debe

hacerse constar que las disposiciones anteriormente indi-
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cades gon susceptibles de modificaciones de detalle en
cuanto no alteren sw principio fundsmentsl, También se
hace constar que el invento corresponde a solicitudes de
patente presentadas en Norteamérice con los nimeros Ser,
544,705 de 25 de Abril de 1966, y 620.603 de 6 de Margzo
de 1967, acogiéndose por 1o tanto a los‘béneficios que
conceden los Convenios Internacionales en vigor, siendo
lo gue constituye la esencia del referido invento f'por
lo gue se solicita Patente de Invencidén por 20 afios en
Espatie sobre: "PROCEDINIENTO PARA PREPARAR UNA COMPOSICION
DETERGENTE GRANULAR"; caracterizédndose por lo siguiente:

1.~ Procedimiento para preparar une composicidn
detergente granular, que contenga enzima, caracterizado
porgue una sal portadora granular, hidratable, soluble
en egua se pone en contacto con una enzime pulverizads,
mientras se gomete dicha sal portadora a un rociado fino
de sgua y se agita simulidéneamente dicha sal portadora,
siendo la cantidad de agua, menor gue una cantidad que
hidrataria completamente dicha sal portadora.

2.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, ca
racterizado porque el agua se rocla sobre una mezcla agi
tada de enzimg pulverizeda y sal portadore grenuler,

3+~ Procedimiento segim la reivindicsecidn 1, cg
recterizado porgue una suspensidn de enzima pulverizada,
en ggue, se rocis sobre la sal portadora granular duran—
te la agitacién,

4.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, ca
recterizedo porque como sal hidratable se emplea tripoli
fosfato de sodio,

5.~ Procedimiento para preparar une composicidn
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detergente granular; tal y como queda sustancialmenie des-

crito en la presente memoria.

Bste memoria consta de cincuenta y seis hojas es-

1 JGOMEZ BZEBO Y MODER
o ox Flemadts F Horndadex Relw
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