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i Esta invención se refiere a composiciones detergen
Í ,
í tes en partículas que contienen enzimas, cuyas composi- 

! clones son especialmente apropiadas para su uso en el la 

! vado de las ropas, como en una máquina, lavadora del tipo 

! automático, o semi- automático, usada en el hogar.

j De acuerdo con un aspecto de esta invención, se pre

' para una. composición detergente granular que comprende 

. partículas con una estructura substancialmente uniforme 

! con marcas como de viruela, esponjosas, que. contienen oque 

' dados esferoidales, cuyas partículas, están formadas de 

¡ agregados coherentes irregularmente conformados de un rna- 

; ferial amorfo y cristalino incluyendo plaquitas cristal!

' ñas no orientadas, llevando dichas partículas distribui­

das sobre las mismas partículas finas de una preparación 

enzimática.

Las partículas de una estructura esponjosa como 

. con marcas de viruelas pueden ser producidas expandiendo 

una mezcla acuosa de una sal hidratable mejoradora de de 

'tergencia y un detergente, soliuificando la mezcla expan 

dida por ejemplo por hidratación de la sal mejoradora de 

detergencia, y luego disgregando la mezcla solidificada 

en partículas pequeñas. La expansión de la mezcla puede 

' ser efectuada por burbujas de gas formadas in situ.

En la preparación de las partículas de una estructn 

ra esponjosa como con marcas de viruela, un método prefe 

rido para formar las burbujas de gas en la mezcla e3 el 

que emplea un compuesto que libera oxigeno, preferiblemen 

te peróxido de hidrógeno, el cual forma oxigeno y agua en 

- la descomposición, proporcionando un blanqueo e hinchazón 

.eficaces. Otra técnica para formar las pequeñas burbujas
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¡ de gas deseables es someter una mezcla del detergente 

: acuoso y un gas (por ejemplo, nitrógeno, oxigeno, dióxi­

do de carbono y preferiblemente aire) a. un cizallamiento 

¡ alto, preferiblemente bajo una presión superior a la.at- 

! mosférioa, por ejemplo, una presión de 14-3,5 kg/cm^ ma- 

nomótricos.

En lugar de usar un compuesto que libera oxigeno 

como se ha descrito previamente, se pueden usar otros mé ' 

todos para formar burbujas de gas in situ.. En una. técni­

ca apropiada, el gas es vapor de agua, siendo el vapor de 

' agua generado por calentamiento interno, por ejemplo por 

la reacción de un trimetafosfato de metal alcalino con 

una base.. En la áltima reacción el trimetafosfato se trans 

' forma en un tripolifosfato y se desarrolla una gran oanti 

dad de calor; ésto puede aumentar la temperatura de la 

 ̂mezcla acuosa al punto de ebullición, convirtiendo algo 

i del agua libre en vapor y por lo tanto generando burbujas 
i pequeñas discontinuas de gas. El tripolifosfato produci- 

¡ do por la reacción es, a su vez, convertido en cristales !i ,
'hidratados separando por lo tanto el agua libre de la m e z ; 

í cía espumada y ayudando a hacerla más viscosa o sólida.

' Pueden ser empleadas combinaciones de estos métodos i
en la fabricación de las partículas de una estructura es- 

ponjosa con marcas como de viruela. Por ejemplo, en el 

uso del alto cizallado o del compuesto de peroxigeno, to 

do o parte del contenido de tripolifosfato de la.mezcla, 

puede ser generado in situ por la reacción del trimetafos 

ifato y la base. También puede ser sometida a un alto ci- '
i !
¡zallamiento, si se desea, una mezcla.que contiene peróxi­

do .

! 4 %
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í La. sal me joradora de detergencia usada en la mezcla
i '
! es.preferiblemente una que forma un hidrato estable a la

I temperatura ambiente. La sal inorgánica más altamente pre_

! ferida es el tripolifosfato pentasódioo de la Forma II;
i
} sin embargo, otros polifosfatos alcalinos hidratables ta '

;les como el tripolifosfato pentasódioo de la Forma I y el.

:pirofosfato tetrasódico tamhién pueden ser empleados. Asi 

¡mismo, si se desea, el silicato sódico, ortofosfato tri-

: sódico, sulfato sódico, carbonato sódico, bicarbonato só
)
¡ dico o sales similares, alcalinas y neutra^ mejoradoras 

de detergenoia, pueden ser usadas para.llevar a cabo el 

i procedimiento de la presente invención.. Como se ha indi- 

; oado previamente, la sal hidratable puede ser tripolifos 

fato sódico que reacciona con una base acuosa para rendir 

hexahidrato de tripolifosfato sódico.

Un margen apropiado de proporciones de la sal inor 

:gánica es de 10 a 75% de las partículas esponjosas termi 

nadas *.

' El contenido de agua de la mezcla que es espumada

:dependerá del procedimiento de espumación en particular. 

En el procedimiento en el que la mezcla es una masa pasto 
sa antes ae la espumación, el contenido de agua puede es 

tar en el margen de 15 a 40%, preferiblemente en el mar­

gen de 15 a 30%. Se han obtenido resultados particularmen 

te buenos usando pastas cuyos contenidos de agua eran del 

20 al 25% y cuyos contenidos sólidos eran correspondiente 

mente del 80 al 75%. La cantidad de agua debe ser tal que 

;la masa sea de tal viscosidad y fluidez que pueda formar 

¡ una pasta uniforme que tenga una consistencia, que la per 

'mita hincharse o expandirse pero que evite que suban las
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! burbujas ae gas a través ae la pasta y por lo tanto con- ; 

, se iva substancialmente una estructura ae burbujas finas 

ae gas aispersaaas a fonao, evitanao la coalescencia subs: 

; tancial ae las burbujas de gas o la pérdida de gas aeade ¡

¡ el sistema.. !

El detergente empleado para preparar las partículas: 

de estructura esponjosa con marcas como de viruela es pre 

i'eriblemente un detergente orgánico sintético, soluble 

en agua, que en general, debe tener propiedades espuman­

tes. Ejemplos de salea solubles en agua de detergentes 

que contienen sulfoxi de alto peso molecular tales como 
sulfonatos o sulfatos que tienen una cadena larga hidró­

foba (por ejemplo de 10 a 20 átomos de carbono) tales co 

mo alcohil superior -bencenosulfonatos (por ejemplo dode 

cil- o tridecilbencenosulfonato), un parafinsulfonato 

que tiene por ejemplo de 10 a 20, preferiblemente de 15 

a 20 átomos de carbono tal como parafinsulfonatos prima ' 

ríos preparados haciendo reaccionar alfa-olefinas. de ca 

, dena. larga y bisulfitos, (por ejemplo bisulfito sódico) o j 

. parafinsulfonatos. que tienen loa grupos aulfonato distrl ¡ 

buidos: a lo largo de la cadena de parafina tal como los i 

productos preparados haciendo reaccionar parafinas de ca - 

dena larga con dióxido de azufre y oxigeno bajo luz.ul­

travioleta seguido por neutralización con NaOH u otra ba. - 

! se apropiada; un olefinsulfonato (preparado, por ejemplo,! 
haciendo reaccionar SO^ gaseoso altamente diluido con una 

alfa-olefina seguido de calentamiento con álcalis, y que 

contiene hidroxialcanosulfonatos y alquenilsulfonatos)

, o un sulfato de alcohol gra30 ( por ejemplo un sulfa- !

: to de un alcanol superior o un sulfato de un alcanol ¡

-  5 -6- 4-70
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} superior etoxilado que tiene de l a  5 y preferiblemente 3,

¡ grupos de oxietileno por molécula). Otros detergentes 

i aniónicos sintéticos apropiados incluyen los jabones so- ¡ 
lubles en agua de ácidos grasos superiores tales como el 

jabón sódico de una mezcla de 05:15 de ácidos grasos de 

¡ sebo y acei*ce ae coco*

! Además, de los detergentes aniónicos, el detergente

;orgánico puede constituirse en su totalidad o en parte 

! por un detergente sintético no iónico tal como detergen­

t e s  no iónicos del tipo de condensaaos. de poli(óxido de 

¡etileno), por ejemplo el oondensaao de óxido ae etileno 

: con poiipropilengiiooi cuyo condénsalo contiene 60% de 

- óxido de etileno y tiene un peso molecular de 1700, e iso- 

;octil-fenoxl poliexietiienetanol que tiene 6,5 grupos 

' etanoxi. por molécula. Similarmente pueden 3er empleados 

;detergentes catiénicos y/o anfolíticos en cantidades com­

patibles. Pueden estar presentes detergentes de aicohilami 

' noóxido tales como lauril o miristildimetilaminoóxidos.

!Pueden ser empleadas mezclas de dos o más detergentes.

La cantidad total del detergente orgánico está apro 

.piadamente en el margen ae 2 a 05%, preferiblemente 10 a 

'40% de las partículas esponjosas finales.

Para facilitar el manejo cuando la mezcla que se es 

punía tiene un contenido de agua deseablemente bajo, toda 

o una gran parte del agua puede ser pre-mezclada con una 

par&a de los sólidos y el resto de los sólidos puede ser

,agregado justamente antes de la operación de espumado 
aumentando asi la viscosidad de la. mezcla.

Guando la. etapa de espumado va acompañada de la con 

versión del trimetafosfato en tripolifosfato hidratauo,

6- 4-70 -  0 -
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¡la mezcla anuas de espumarse puede ser una iecnaca que
¡ ;
¡tiene una viscosidad comparativamente baja, cuya visco- ;

! sisad aumenta, considerablemente con ia foimación in siUu dé
: j
! una cantidad substanciar der hidrato de tripoiii'osi'ato !

! durante ia operación de espumado. '

El peróxido de hidrógeno puede ser suministrado en :

¡ forma de solución acuosa de callead comercial, por ejem- ¡

. pro, a una concentración del 20 al 50% y puede contener i 

: un estacilizador* La cantidad empleada puede ser, por 

¡ ejemplo, del margen de i/4% a 1% de HgOg referida al pe­

so total de la pasta*. Bajo las condiciones, alcalinas 

; (por ejemplo un pH de 9,5 a 11) y las temperaturas (por 

i ejemplo J5 a 60sc) que son preferidas en ia etapa de mez{

! ciado, el peróxido de hidrógeno no requiere la presencia 

de.ningún reactivo adicional sino que más bien se descom 

; pone a una velocidad fija apropiada efectivamente para.

 ̂blanquear la composición detergente y para rendir peque- 

; has burbujas uniformes de gas.

. lercompuestua que rinden oxígeno distintos del pe-

! róxido de hidrógeno que pueden ser empleados en la.presen:

{ te invención incluyen las pergales, tales como, por ejem 

:pío, perborato sódico, a pesar de que en tai caso es 

: usualmente necesario el usar condiciones más. vigorosas,.

¡ por ejemplo una. temperatura, de la pasta de por lo menos.

!65BC+ o el uso de un catalizador de descomposición con ' 

el fin de lograr una.liberación adecuada de oxigeno míen 

' tras que la, pasta se encuentra, en un estado fluido o plás 

* tico que conduce a la expansión*

En el procedimiento en el que la mezcla.es sometida 

!a un alto cizaliamiento, es preferible introducir aire

b-4-70
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comprimido dentro de la pasta y después someter la mez­

cla bajo presión al cizallamiento en un mezclador apropia 

I do capaz de impartir grandes cantidades de energía y al- 

: tas velocidades, de cizallamiento a la mezcla con lo cuál 

i la mayor parte del material gaseoso se divide en cuerpos 

¡ gaseosos discontinuos que tienen un diámetro promedio del 

: orden de menos de 0,085 mm. y preferiblemente menos de 

¡ 0,054 mm.

"Cizallamiento" como se usa aquí se refiere a una 

- acción que resulta de las fuerzas aplicadas cuya acción 

' ocasiona que porciones contiguas de la mezcla que es tra 

tada se deslizan unas con relación a las otras. Las fuer 

zas aplicadas a la mezcla varían con el equipo usado y 

.los parámetros de operación del procedimiento. Por "alto 

cizallamiento" se quiere decir una acción del tipo ex- 

.puesto inmediatamente antes, en el cual hay un "Factor 

de Cizallamiento (f)" como se describe abajo, de más de 

5 y preferiblemente da más de alrededor de 6,5.

Factor de cizallamiento (F) = 1,2x10*^ rKE

dC

en donde:

r = radio del rotor del mezclador en centímetros o 

su equivalente para un tipo diferente de dispo 

25 sitivo mezclador;

R = el número de revoluciones del rotor del mezcla 

dor por minuto o su equivalente;

T = la velocidad de alimentación del material a ser 

cizallado en kilogramos por hora;

JO d = el espacio entre las cuchillas del rotor y las

6- 4-70 -  8 -
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del estator en centímetros o su equivalente; y 

C = la capacidad volumétrica del dispositivo mez­

clador en litros*

Los mezcladores apropiados de alto cizallamienío 

; son generalmente de capacidad relativamente pequeña, de 

manera que en cualquier momento particular solamente se 

trabaja una pequeña cantidad de lechada, permitiendo por 

lo tanto que una mayor porción de energía consumida sea 

usada directamente sobre la lechada sin que se disipe en 

un intento de mezclar grandes cantidades de material al 

mismo tiempo. Por lo tanto, el mezclador tendrá ventajo­

samente una capacidad de menos de alrededor de 3,79 1- 

por lo cual el material puede pasar a  través del mezcla­

dor en menos de 30 segundos después de haber sido some­

tido a un cizallamiento extremadamente alto durante este

corto período de tiempo. El dispositivo mezclador puede
/

ser de cualquier estructura apropiada y, por ejemplo, pus 

de ventajosamente comprender una cámara mezcladora que 

tiene dos estatores y un rotor adaptado para rotar entra 

:los estatores. Las caras internas de ambos estatores y 

ambas caras del rotor pueden estar provistas de filas con 

céntricas de cuchillas montadas de manera que las cuchi­

llas del rotor engranen estrechamente pero fuera de con­

tacto con las cuchillas de los estatores. La lechada pue 

. de* pasar ventajosamente desde un orificio de entrada en 
el centro de un estator, entre las cuchillas de ese esta­

tor y el rotor, a través del rotor, y entre las cuchillas 

del otro estator y el rotor, y después hacia una salida 

al final del mezclador* Al hacer este recorrido a través 

del dispositivo mezclador la lechada y el material ga-

-  9 -
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j aeoao son rasgados, estirados, y cortados por las cuchi- 

¡lias en corrientes incontables y cuerpos diminutos del 

!material gaseoso son distribuidos uniformemente a todo 

} ,  ^

{ El material espumado es preferiblemente descargadoí
i desda el mezclador de alto cizallamiento a través da un 

i tubo que sirve también como un medio para ajustar la pre 

¡ sión en el mezclador. Por lo tanto, aumentando la longg.

' tud o disminuyendo el diámetro del tubo de descarga, púa 
í de ser aumentada la presión en el mezclador. Es deseable 

¡ usar un miembro de control de presión de este tipo en lu 

gar de una válvula de estrangulación para evitar que de- 

" caiga de pronto la presión lo cual puede causar una 

inestabilidad del producto. La longitud y el diámetro del 

tubo pueden ser cambiados para mantener la presión del 

mezclador dentro del margen de 2,1 a 7,0 kg. por centí­

metro cuadrado manometricos y preferiblemente dentro da 

3)6 a. 4)6 kg. por centímetro cuadrado manométricos. Ven 
: tajosamenta la longitud del tubo será de al menos diez 

i veces el diámetro equivalente del mismo.

Al generar espuma por formación de vapor de agua, 
in aitu por reacción del trimetafosfato y una base fuer­

te, as preferible usar como base un hidróxido, carbona­
to o silicato de metal alcalino (preferiblemente Na o K) 
(teniendo una proporción de SiO^I^O de menos de 2, en 

donde M  es el metal alcalino), siendo preferiblemente la 

cantidad da la base suficiente para convertir por lo me­

nos. la mitad del trimetafosfato en el tripolifosfato co 

rrespondiente, más preferiblemente (para una completa 

conversión) por lo menos 2 equivalentes (por ejemplo

—  10 —
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: hasta 6 equivalentes) de una base fuerte por mol de tri—

: metafosfato. Es también preferible calentar la mezcla 

' ya sea suministrando el precursor de mezcla a una tempe- ' 

¡ ratura elevada, (por ejemplo por encima de 50BC, preferí 

¡ blemente por encima de 70B0.) antes de que se añada la ¡

base fuerte o calentar la mezcla que contiene la base !

! y el trimetafosfato, de manera que la temperatura de la. ; 

; mezcla se aumente eventualmente hasta alrededor del pun- ^

' to de ebullición.

Es generalmente deseable mezclar la mezcla final ¡ 

' espumable rápidamente y que siga al mezclado un periodo 

de reposo inactivo en el cual se lleva a cabo una parte 
importante de la hidratación de la sal sin agitación ex 

tema. El gas debe expandir la masa al grado deseado an- ;

, tes de que la hidratación de la sal endurezca indeseable 

mente la pasta, pero el mezclado de la pasta no debe con 

tinuar hasta el extremo de que ocurra una pérdida subs­

tancial de gas. Por lo tanto, cuando se emplea peróxido 

de hidrógeno en un procedimiento continuo, los ingredlen 

tes son mezclados juntos rápidamente, casi instantánea­

mente, siendo la pasta expelida del mezclador a un reci­

bidor en menos de alrededor de un minuto, de manera que 

! se pueda hinchar, enfriar y solidificar en una etapa inac 

tiva.

En una operación discontinua con peróxido de hidró 

geno, se ha encontrado deseable añadir el tripolifosfato 

pentasódico preferido y el peróxido de hidrógeno al mez­
clador como los últimos dos constituyentes, y añadir ca 

da uno de estos dos constituyentes a los componentes de 

la pasta previamente mezclados tan pronto como sea posi- :

7- 4-70 -  11 -
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i ble.. El mezclado da la pasta final se continúa después, 

í durante un periodo de tiempo mínimo necesario para lograr 

el mezclado a fondo de todos los constituyentes. Este pue 

; de ser manos da un minuto, y preferiblemente es del or- 

; den de 30 segundos. No es necesario limpiar el mezclador 

! después, de la descarga de su contenido ya que puede ser 

: preparada en el mismo una nueva carga de material en pre 

sencia de los restos de materiales previamente mezclados 

(totalizando hasta como mucho un 10% de la nueva carga)

 ̂sin requerir un aumento en la cantidad de peróxido em- 
' pleado..

Similarmente, en el procedimiento espumante de al­

to cizallamiento, el tiempo después del cuál todos los 

componentes del producto final lian sido mezclados y antes
i

; de que se comienza la etapa de mezclado de alto cizalla- 

miento. se mantiene apropiadamente en menos de alrededor 

de cinco segundos. El tiempo de pasada en el mezclador 

de alto cizallamiento será ventajosamente da menos de 30 

segundos, y preferiblemente entre 5 y 20 segundos.

Durante el periodo de reposo inactivo, el material 

espumado puede ser almacenado en tamboras, bandejas u 

otros contenedores, o en una correa que se mueve continua 

mente. La masa alcanza un volumen generalmente de 2 a 

2,5 veces el volumen que tenia el material antes de ser 

espumado, usualmente en un tiempo relativamente corto, 

por ejemplo 15 minutos.. Debido a las reacciones exotármi 

cas, tal como la hidratación del fosfato y la reacción de 

base y metafosfato, la mezcla está generalmente a una 

temperatura elevada durante por lo menos las primeras eta 

pas del periodo de reposo; también puede ser aplicado 

calor externo. El material espumado puede ser guardado

12
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i intranformado hasta que se vuelva rígido y preferibleman 

; te hasta que se haya enfriado a una temperatura por deba 

, jo de JOSc. (por ejemplo después de 10 a 48 horas cuando 

i se encuentra en reposo en forma de masa no dividida al 

! aire.) Se puede usar un enfriamiento acelerado y la masa 

! puede ser subdividida, después de que se ha vuelto rigi- 

, da en su forma hinchada, para favorecer el enfriamien­

to*

La composición detergente hinchada, desmenuzable, 

es luego disgregada, pasándola por un molino de jaula, o 

un triturador manual, u otros, y luego preferiblemente 

cribada a través de una criba, para dar partículas que 

tienen diámetros en el margen de, por ejemplo, 0 ,25<-¿ mm* 

(por ejemplo 0,4, 0,6 ó 1 mm.)

El contenido de humedad de las partículas puede ser- 

ajustado colocándolas en una atmósfera de secadora, a la 

temperatura ambiente, o en un horno de secado; con este 

propósito las partículas pueden ser suspendidas en una 

: corriente de aire caliente o colocadas en un tambor rota ' 

torio a través del cual se pase aire caliente.

La mezcla puede contener otros ingredientes que 

ayudan al procedimiento o imparten propiedades desea­

bles al producto final, o ambas cosas. Entre tales in­

gredientes se encuentran materiales orgánicos coloidales ; 

con propiedades de suspensión de la suciedad, hidrotro- 

pos, intensificadores de la espuma, mejoradores de deter 

gencla, y cargas.

El material orgánico coloidal es preferiblemente 

carboximetilcelulosa sódica la cual sirve no solamente 

 ̂como un agente de suspensión de la suciedad durante el '

7- 4-70 -  13 -
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i lacado de las ropas con el producto detergente, sino que
i¡
¡ también tiene un efecto retardante deseable en la hidra-
)
¡ tación del tripolifosfato y contribuye a la estabilidad 

i de la espuma. Otros materiales polímeros coloidales, so-

¡lublas en agua, son el poli(alcohol vinllico) y los poli¡ ^

¡maros de vinilo ácidos tales como el anhídrido etlian- 

í maleico nidroíizado o co-polimeros de metilvinileter

- anhídrido maleico o sus sales de metal alcalino. El mate 

: rial polímero puede estar presente en la mezcla en cantl 

i dadas dentro del margen de 0,1 a 1%, por ejemplo. Las

; fórmulas usadas para preparar las partículas de estructu 
ra esponjosa como con marcas de.viruela, también pueden

incluir constituyentes sensibles al calor tales como per 

,borato sódico o aminoóxidos, por ejemplo, un detergente 

de aminoácido terciario tal como laurilaimetilaminoóxido,

;laurildinidroxietiiaminoóxido, o n-hexa-declimorfolinoóxl 

do^ La melamina puede ser incorporada para inhibir el ata 

que de las soluciones de lavado sobre el cobre o alea­

ciones que contengan cobre. Pueden estar presentes tam­

bién en las composiciones de la presente invención abri­

llantadores ópticos, preservativos y similares, en las 
cantidades comúnmente usadas en las composiciones deter­

gentes.

i En las partículas de estructura esponjosa marcadas

como con marcas de viruela, casi todas las oquedades tie 

nen diámetros no mayores da 0,k mm. y substancialmente 

ninguna de ellas tienen oquedades mayores de 0,6 mm. La 

densidad aparente de las partículas es genero-imente menor 

da 0,45 gramos por centímetro cúbico por ejemplo, dentro

- **el margan de O, j a 0,4 g/cc. El oontenido de humedad

7- 4-70 14. -
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¡ da. las partículas de estructura esponjosa como con mar- 

¡ cas de viruela está, generalmente dentro del margen da ¡
t !
' 15 a 3.5%, preferiblemente (despula del secado, si se de- i 

: sea) del 15 al 25%. t

Las enzimas* que ayudan a la. separación de la sucie­

dad por las'composiciones detergentes son bien conocidas.; 

: Enzimas particularmente útiles para su uso en la presenta 

' invención son las. enzimas proteollticas que son activas 

sobre la materia protelnica y catalizan la digestión o 

degradación de tal materia cuando está presente en forma :

de manchas en la ropa blanca en una reacción de hidróli­
sis* Las enzimas son efectivas, a un margan de. pH entre. 4; 

y 12, tal como usualmente prevalece en procedimientos de ' 

limpieza con detergentes. Sin embargo, pueden ser efacti ¡

. vas aún a temperaturas moderadamente altas siempre y cuan 

do la temperatura no las degrade. Algunas enzimas proteo 

liticas son efectivas hasta a 80SC. y más altas. También 

son efectivas a la temperatura ambiente, y menor de LOBO. ,
i
Ejemplos, particulares de enzimas proteoliticaa que pueden 

ser usadas en la presente invención incluyen pepsina,
. tripsina, quimotripaina, papaina, bromelina, coleginasa, !

queratinasa, carboxilasa, aminopeptidasa, elastasa, sub- 

' tilisia y aapergilopepidasa A, y B. Las enzimas, preferí- ¡ 

das son las enzimas de subtilisin fabricadas y cultivadas 

a partir de cepas especiales de esporas que foiman bacte 
rías, particularmente Bacillus subtilus.

Son también de interés las metaloproteasaa. que con 
!tienen iones divalentes tales como calcio, magnesio o 

zinc unidos a sus cadenas de proteica.

Las preparaciones de enzima son por lo general ex

7- 4-70 -15 -
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' tramadamente finas, a menudo ¡polvos substancialmente im-

< palpables* En una preparación "típica de enzima en polvo !
i el diámetro de partícula es principalmente inferior a
¡ '! 0,15 mm., generalmente por encima da. 0,1 mm.; por e jemplo,

¡ tanto como el 75% del material pueda ser da 0,149 mm. o

¡ más pequeño. Por otra parte, los gránulos secados por ato

i mización son usualmente de un tamaño de partícula mucho 
! :
¡ mayor, siendo la porción mayor de los. gránulos. de por lo
{
; menos alrededor de 0,2 mm* de diámetro, por ejemplo de al 

i rededor de 0,3 ó 0,4, y aán 0,5, 1 ó 2 mm.
- Las preparaciones de enzima están generalmente di-

;luidas con sales tales como sulfato de calcio y materia­

les inertes* Químicamente son típicamente estables dentro 

del pH de 5 a. 10 y a un pH alcalino de 8,5 a 9 pueden so 
portar temperaturas de 4920. a. 7720. con una descomposición 

. relativamente pequeña durante periodos de tiempo que va­

rían desde 2 horas a las temperaturas superiores a más de 

1 día a las temperaturas inferiores. Las diferentes en-t* 

zimas proteoliticas tienen diferentes grados de efectivi 

dad en la ayuda a la separación de manchas de los tejidos 

y ropa blanca.

La cantidad de enzima en polvo llevada por las par­

tículas esponjosas es usualmente tal que proporciona da 

0,05 a 1)5 (preferiblemente alrededor de 0,1 a 0,8) uni­

dades Anson de proteasa por 100 gramos de detergente,, por 

ejemplo usualmente dentro del margen de 0,1 al 3%, pre_ 

feriblemente 0,2 a 0,8%.

Los siguientes ejemplos ilustran la invención pero 

no se deberá interpretar como que la limitan. En estos 

ejemplos, como en cualquier otra parte en esta aplicación,

7- 4-70 —  16 —
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i todas laa proporciones son en peso a no ser que se espe- 
¡ cifique lo contrario^. El término "densidad aparente'^ en '
I . . !
! estos Ejemplos y en oualquier otra parte de la.presenta ' 

¡ especificación y reivindicaciones, se refiera al peso no . 

; consolidado por unidad de volumen del material en particuj 

las como es cargado en un recipiente^

Ejemplo 1 í

- Se preparan partículas de juna estructura esponjosa ¡ 

como con marcas de viruela mezclando 610,1 partes de agua, 

y 228,5 partes de sosa cáustica acuosa de 503Bé, seguido -

; por la adición de 96 partes de toluensulfonato sódico 

' (conteniendo 95% de ingrediente activo, 2% de agua, 3% 
de diluyente inerte) y 1115,9 partes de ácido tridecil_ 

bencenosulfónlco (de cadena ramificada) (comprendiendo 

96% de ingrediente activo, 2% de ácido sulfúrico, 1% de 

: agua y 1% de sub-productoa de sulfonación) mientras la 

j temperatura de la mezcla se mantiene por debajo de 7130. 

i Después de completarse la reacción de neutralización, se 

i añaden 44.0,2. partes de sulfato sódico anhidro, 49,4 par- ; 

j tes de carhcximctilclulcaa sódica empolvo, comercial, ¡

! de 74% de ingrediente activo (y el resto diluyentes iner j 

; tes solubles en agua), 4,6 partes de tintes fluorescentes 

! (abrillantadores ópticos), 15 partea de Azul Ultramar y 

0,2 partes de Azul Brillante Polar (tintas azules conven . 

clónales usados para colorear laa composiciones deter­

gentes) y 820,7 partes de silicato sódico acuoso (44,1%

- de sólidos, en loa cuáles la proporción de Na^O: SiO^ es

! de 1:2) mientras sa continúa mezclando para formar una l a  

' chada uniforme a 54-5730. Se añaden luego 1688,1 partes

-17 -
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3a tripolifosfato pentasódico (Forma II'anhidra) y la mez­

cla se mezcla rápidamente, durante 1 minuto, después de 

í lo cual se aSaden 76,5 partes da peróxido de hidrógeno 

i acuoso al 35% mientras se continúa, mezclando a alta velo- 

¡ cidad. Medio minuto después de la adición de HgOg la pas 

i ta resultante es descargada en una vasija abierta, donde 

' se mantiene durante media ñora en una habitación calien- 

! te a una temperatura de 602 C.; durante este periodo, la 

' pasta se hincha hasta alrededor de dos veces o más su vo 
; lumen original. La pasta hinchada, después de reposar dn,

! rante la noche a la temperatura ambiente, es desmoronada 
mecánicamente, cribada groseramente (a través de una cri 

, ba de "malla 8" que tiene aberturas-de 2,j8 mm.), secada 

i en"un desecador de lecho flúido durante 10 minutos míen 

tras se alimenta al'secador aire caliente a una temperatu 

: ra da 6020. luego se criba a través de una criba de "ma- 

; lia 10" (que tiene aberturas de 2 mm.) y finalmente se 

criba en una criba de "malla 60"(que tiene una malla con 

- aberturas de 0,2? mm.) para eliminar los finos. Las par 

. ticulas tienen un contenido de humedad de 16,1%. El ren- 

' dimiento de las partículas de 0,25-2 mm. es de 8?%. La 

densidad aparente de las partículas es de 0,j8 &/cc.

Las partículas son mezcladas con l/z% de su peso 

de la preparación de enzima proteolítica subtilisin cono­

cida como Alcalasa, la cual es un polvo fino que tiene 

su máxima actividad proteolítica a un pH de 8-9. Esta ac­

tividad medida a un pH de 7,5 en la preparación de enzima 

. comercial disponible de Novo Industri A/S, Copenhagen,

.Dinamarca, es de alrededor de 1,5 unidades Anson por 

gramo de la enzima. La preparación comercial de enzima

-  18 -
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as un extracto crudo de un cultivo de bacillus suhtilis 

y contiene alrededor de 6% de material protedítico cris ' 

talizado, puro* Su tamaño de partícula es tal que una - 

¡ proporción mayor de la misma pasa, a través de un tamiz 

! de malla 100 (U. S. Standard, correspondiendo a un diá

metro de partícula de 0,15 mm.). El mezclado puede ser 

llevado a cabo en cualquier equipo apropiado tal como un 

Mezclador de doble pared que comprende un par de tubos, 

circulares cilindricos, coplanares que se intersectan en 

un ángulo de 752, unidos juntamente y montados para su 

rotación alrededor de un eje horizontal de manera que du 

rante la rotación la intersección de los tubos se mueve 

en un paso circular en un plano vertical; el material a 

ser mezclado llena parcialmente los tubos y el mezclado 

es efectuado por la rotación del dispositivo como se ha 

descrito arriba. (Otro dispositivo apropiado es mía hor- 

 ̂mlgonera convencional, la cual comprende un barril hueco ¡

 ̂montado para su rotación alrededor de un eje inclinado), i 

; La preparación de enzima en polvo es distribuido sobra ¡

; la superficie de las partículas esponjosas*. ¡

Ejemplo 2

Se preparan partículas esponjosas como sigue: Se. }

' prepara un sulfonato de defina tratando un producto de 

reacción de alfa-defina y SOj con ácido sulfúrico bajo

condiciones substancialmente no hidrdizantes seguido por* 
alcalización con álcali acuoso caliente como se describe ' 

más adelante *

El sulfonato de defina es preparado haciendo reac­

cionar continuamente SOj (6,4 kgs. por hora) con una ali '

8- 4-70 -  19 -
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mentación de alfa-defina (18,2 kgs^ pon hora) en una pro 

porción molar de 1:1, tratando luego la mezcla resultan­

te con S O ^  acuoso al 90% ̂ (2,7 kgs*. por hora) y luego 

neutralizando con hidróxido de sodio acuoso caliente + La 

alimentación de defina usada contiene 88% de definas de 

cadena recta terminalmente* no, saturadas, teniendo un pe­

so molecular promedio de 230 y una longitud de cadena 

promedia de 15 a 18 carbonos (C^-24%, C-¡_g-29%, 0^-30%, 

C-^g-17%, aproximadamente) y tiene un intervalo de ebulli 

clón a presión atmosférica de alrededor de 265-3003C.

(con 11% de residuo). El jarabe resultante tiene un con­

tenido de sólidos de 41% y un contenido de material anió 

nicamente activo de 35%..

Se mezclan 1629 partes de este jarabe, 57 partes de 

agua y 144 partes de sosa cáustica acuosa de 503BÓ en un 

mezclador de cuchilla sigma que tiene camisa refrigeran­

te. Luego se agregan 558 partes de un ácido tridecilben- 

cenosulfónico al 96% (conteniendo 96% del ácido sulfóni- 

co, 2% de HgSO/j, libre, 1% de agua y 1% de material no 

sulfonado), a la mezcla agitada mientras su temperatura 

se mantiene en el intervalo de 49-6030. Cuando se comple 

ta la neutralización del ácido alquilbencenosulfónico 

resultante, se añaden 466 partes de sulfato sódico (anhi 

dro), 49 de un polvo que comprende carboximetilcelulosa 

sódica con 74% de ingrediente activo, 4,6 partes de tin­

te fluorescente y 332 partes de silicato sódico al 82,5%) 

sólido, finamente dividido (en el cual la proporción de 

NagOtSiOg es de 1:2) mientras se continúa mezclando, para 

formar una lechada uniforme a 4630. Luego se añaden 1688 

partes de tripolifosfato pentasódlco (Forma II anhidro)

8- 4-70 -  20 -
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y la mezcla se mezcla con una velocidad rápida durante 

un minuto, después de lo cual se añaden 71,4.partes de 

- un peróxido de hidrógeno acuoso al 35% mientras se conti ¡ 

í núa un mezclado rápido. Medio minuto después de la adi- ' 

! ción del peróxido la pasta resultante es descargada des ' 

. de el mezclador a una vasija abierta en donde es mante­

nida en reposo durante 15 minutos, en una habitación ca- 

¡ líente que tiene una temperatura de 66aC.; durante este 

periodo la pasta se hincha de 2 a 2 ,5  veces su volumen 

original. La pasta hinchada, después de permanecer en re 

poso toda la noche a la temperatura ambiente, es desmoro 

nada mecánicamente y cribada a través de una criba de 

"malla 10", que tiene aberturas de malla de 2 mm.- El pro 

ducto desmoronado, el cual constituye las partículas es- , 

ponjosas antes mencionadas, contiene alrededor de 20,4% 

de humedad, 12% de un olefinsulfonato aniónicamente acti­

vo, y 12% de trldecilbencenosulfonato sódico.

Las partículas resultantes (gránulos) son mezcla-

' das, como en el Ejemplo I, con 1/2% de Alcalasa en polvo;;

el producto tiene el polvo de enzima distribuido sobre ¡
! i
; su superficie.

Ejemplo 3 ¡

En este Ejemplo las partioulas esponjosas son fa- '
' I
; bricadas por un procedimiento en el cual la expansión de ¡

la mezcla es efectuada por medio de burbujas de vapor de :

agua generadas por un calentamiento interno*.

Más particularmente, las partículas esponjosas, 

son preparadas como sigue: Se mezclan 329 partes de agua/ 

231 partes de sosa cáustica de 502 Bé y 154 partes de to- ¡

- xi -
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i luensulfonato sódico en una. paila con camisa. Luego se 

í añaden 895 partes del ácido sulfónico descrito en el Ejem 

¡ pío 1 y se mezclan, mientras se enfrian, hasta que la neu 

I tralización del ácido se completa. Se mezclan luego a fon 

¡ do 197 partes de sulfato sódico anhidro y 40 partes de 

carboximetilcelulosa de sodio comercial, seguido de 498 

} partes del silicato sódico acuoso del Ejemplo 1, y des- 

; pués por unas pocas partes de Azul Brillante Polar (dis- 

, persado en una pequeña cantidad de agua). Luego se mez- 

: clan 1126 partes de trimetafosfato sódico (Moneante 

: "IP-61") mientras la mezcla es calentada a una temperatu 

ra da 60&C. Se agregan luego 590 partes de sosa cáusti­

ca acuosa de 50RBÓ mezclando a alta velocidad durante me 

dio minuto, inmediatamente después de lo cual la mezcla 

se descarga en una vasija abierta en donde se hincha míen 

tras que el vapor es liberado por la reacción del trime­

tafosfato y la cáustica. Después de dejar reposar durante 

la noche la mezcla es desmoronada mecánicamente, y criba 

da groseramente a través de una criba que tiene abertura 

de malla de 2, mm. Las partículas resultantes (grána­

los) son mezcladas, como en el Ejemplo 1, con 1/2% de pol 

vo de Alcalasa; el producto contiene el polvo de enzima 

distribuido sobre su superficie.

Ejemplo 4

En otra modificación, la proporción de la prepara­

ción de enzima usada en cada uno de los Ejemplos dados 

arriba es aumentada al 2% y las partículas recubiertas 

con enzima son mezcladas con tres veces su peso de una 

composición detergente reforzada para trabajo pesado, se

-  22 -
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! cada por atomización*

La presente solicitud que corresponde a la presen—  

, tada en Estados Unidos de Ainírica, con fecha. 31 de Mayo

i de 1.968, bajo el NS 733*315, se acoge a los beneficios.
! del articulo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad 

Industrial.

REIVINDICACIONES

Los puntos de invención propia y nueva que se pre­

sentan para que sean objeto de la presente solicitud de 

Patente de Invención en España, por VEINTE años, son los

siguientes:

1.- Un procedimiento de preparar un producto deter­

gente que comprende mezclar una preparación de enzima 
i en polvo con partículas de una composición detergente de 
estructura substancialmente uniforme esponjosa, con mar- 

i cas como de viruela, que contiene oquedades esferoidales 

y formada de agregados coherentes irregularmente confor­

mados de un material amorfo y cristalino incluyendo pla- 
. quitas cristalinas no orientadas; llevando dichas partí­

culas sobre su superficie dicha preparación enzimática 

¡ en. polvo*

2*- Un procedimiento según la reivindicación 1 en 

el cual dichas partículas esponjosas tienen diámetros 

de partículas da 0,25 a z mm*

3.- Un procedimiento según la reivindicación 2 en 

el cual dichas partículas esponjosas tienen densidades 

aparentes, da menos de 0,45 gramos por centímetro cúbico*

. -  23. —



4. - Un procedimiento según cualquiera de las rei­

vindicaciones. 1 a 3 en al cual dichas partículas esponjb 

sas. contienen del ¿ al 65% de un detergente orgánico sin 

tátioo,. soluble en agua, y 10-75% de una sal inorgánica 

mejoradora da detergencia*

5. - Un procedimiento según la reivindicación 4 en 

el cual dichas partículas esponjosas tienen diámetros de 

partículas de alrededor de 0,¿5 a 2. mm. y densidades apa 

rentas de alrededor de 0,3 a 0,4 gramos por centímetro 

cúbico.

6. - Un procedimiento según la reivindicación 5 en 

el cual la mayoría de las oquedades, en dichas partículas 

esponjosas, tienen un diámetro no mayor da 0,2 milímetros 
y substancialmente ninguna de dichas oquedades es mayor 

de 0,6'mm. de diámetro.

7. - Un procedimiento según cualquiera de las rei­

vindicaciones 1 a 6 en el cual dicha preparación de enzi 

ma contiene una enzima proteolitica*

8. - Un procedimiento según la reivindicación 7 en 

el cual dicha enzima proteolítica es activa, a un pH de 9.

9. - Un procedimiento según cualquiera de las reivin 

dicaciones 1 a 8 en el cual la preparación de enzima en 

polvo constituye alrededor de 0,1 al 1% del producto.

10. - Un procedimiento de preparar un producto de­

tergente.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que antece­

de, y para los fines que se han especificado.
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La presente. Memoria consta de veinticinco hojas,, 

' escritas a máquina por una sola da sus caras*
: UABRMU
! Madrid,.

P* A*
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