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Esta invención se refiere  a un método para prepa­
ra r una composición granular que contiene enzimas, que flu ­
ye libremente y que no se desintegra espontáneamente a pol­
vo, que tiene a lta  aotividad de enzima y el método para 
usar la  composición en l a  fabricación de productos deter­
gentes que contengan enzima.

Enzimas en polvo han sido empleadas en composi­
ciones detergentes de remojado y lavado ya que son particu 
larmente efectivas contra diversas manchas comunes que se 
f ija n  en los tejidos y ropa para lavar. En particular las 
enzimas pro teo líticas, las cuales poseen l a  facultad de 
d igerir y degradar materia proteínica, son efectivas en 
eliminar de los tejidos y ropa para lavar manchas proteini 
cas ta les como sangre, sudor, leche, chocolate, sa lsa  de 
carne y otros, salsas y sim ilares. Esta digestión o degra­
dación de materia proteínica f a c i l i ta  l a  eliminación de la  
suciedad por el detergente. Las amil as as y lipasas son tam­
bién ú tile s  en la  limpieza con detergentes.

Sin embargo, el uso de enzimas en polvo en tales} 
composiciones ha dado como resultado ciertos problemas in-jíoluyendo la  presencia de una cantidad excesiva de polvo, j
Algunos individuos experimentan reacciones alérgicas al !ipolvo de la  enzima. Además, las composiciones detergentes ¡

. !que oontienen enzimas han estado sujetas a decoloración, j 
formación de olor indeseable y aterronamiento. Finalmente,} 
la  enzima estaba su jeta  a degradación térmica durante la  j 
etapa de aglomeración de la  técnica anterior ya que se en-j 
contraron temperaturas por encima de 35a c cada vez que la! 
sa l hidratable era substancialmente hidratada por comple- i 
to . 379171
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Para obviar o haoer mínimo el problema de la  
desintegración espontánea en polvo, se ha sugerido granu­
la r  diversos compuestos, los cuales son sales comunes mejoL 
radoras de detergencia en su forma hidratable, con enzimas 
Generalmente esto se hace poniendo en contacto la  enzima 
con una sa l anhidra o parcialmente hidratada y aRadiendo 
agua en una cantidad suficiente para hidratar parcialmente 
la  sa l. Sin embargo, ta l  producto todavía tiende a exhibir 
niveles altos de desintegración espontanea en polvo. Además, 
ta l granulación por agua da como resultado altas temperatu­
ras de granulación y un sobrecalentamiento local en la  mez­
cla de granulación con un efecto consecuentemente adverso 
sobre la  actividad de la  enzima.

Esta invención proporciona una composición granu­
la r  estable, que fluye libremente y que no se desintegra 
espontáneamente en polvo en la  cual l a  degradación térmica 
del componente de enzima está minimizada. Otro objeto de 
esta invención es l a  producción de un detergente para lavar 
que contiene enzima el cual substancialmente no se desintej- 
gra espontáneamente en polvo.

El procedimiento descrito hace mínima la  degradac­
ción térmica de enzimas durante la  etapa de granulación y ¡¡produce un producto substanoialmente que no se desintegra ¡

¡espontáneamente en polvo. Usando hielo en partíoulas como i 
agente de granulación para la  enzima y sal hidratable en 
lugar de agua líquida, una porción del calor de la  hidrata- 
ción es absorbido por el hielo para cambiar del estado só-' 
lido al líquido. Así, solamente una porción del calor pro­
ducido durante la  reacción exotérmica de hidratación está 
disponible para aumentar la  temperatura del producto resul-
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tante. Por lo  tanto, puede ser evitados temperaturas altas 
de granulación y sobrecalentamiento local durante la  etapa 
de granulación, haciendo mínimo con ello la  degradación 
térmica de la  enzima sensible al calor de ta l modo que se 
mantiene una actividad enzimática a lta .

Una carac terística  importante del procedimiento 
descrito es la  etapa de usar partículas de hielo para gra­
nular la  mezcla de enzima y sa l mejoradora de detergencia 
hidratable. Usando el hielo en partículas como agente de 
granulación la  temperatura de la  etapa de granulación es 
mantenida por debajo de 30& C. y la  degradación térmica 
del material enzimático es minimizada? mientras que en la  
técnica anterior no pueden ser evitados los procedimientos 
con temperaturas altas ya que l a  transferencia de calor 
de los sólidos de granulación es demasiado baja para trans­
fe r ir  con efectividad el calor de hidratacíon de l a  sa l hi­
dratable de los sólidos de granulación a un medio refrige-j 
rante. Además, el procedimiento descrito también produce j 
un producto que tiene tendencias más bajas a desintegrarse! 
espontáneamente en polvo. }

De acuerdo con ciertos de sus aspectos, esta  in-¡!vención se refiere  a un procedimiento para produoir un pro­
ducto granular de enzima que comprende granular enzima en j 
partículas con una sa l mejoradora de detergencia en partícu­
la s, hidratable, en presencia de partículas de hielo. La 
cantidad de hielo que es añadida para granular l a  mezcla 
de enzima y sa l hidratable, debe ser efeotiva para unir la  
enzima a la  sal-y  eliminar substancialmente el polvo de en- 
zima mientras se mantiene temperaturas de granulación por ¡ 
debajo de 30R C. La cantidad específica de hielo usada es !

4
de hielo usada e¡
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variable y depende de las proporciones relativas de enzi­
ma y sales hidratables asi como del grado de hidratación 
de las sales mejoradoras de detergenoia cuando se usan sa­
les mejoradoras de detergenoia parcialmente hidratadas. 
Generalmente la  oantidad de hielo usada será suficiente 
para producir una sal hidratada que oontiene del 95 al 
130% del peso calculado de agua en-un hidrato estable de 
la  sa l hidratáble. Por ejemplo, cuando la  sal hldratable 
es trlpo lifosfato  sódico anhidro, son requeridas 0,294 
partes en peso de hielo por oada parte en peso de trip o li-  
fosfato anhidro para producir el hexahidrato calculado, 
estable, de tripo lifosfato  sódioo. Aunque puede estar pre 
sente, agua en exceso de la  cantidad calculada de agua en 
el hidrato estable el exceso de agua presente está necesa­
riamente limitado por el requisito de que se produzca un 

producto substancialmente seco que fluya libremente. Co­
rrespondientemente, l a  cantidad de agua debe ser integrada 
con los 'variables antes mencionados para lograr el produo- 
to deseado.

Las partículas de hielo que son empleadas en car 
lldad de agente.: de granulación generalmente tienen un ta-j 
maño de partícula de 0,1  ym. a 10,0 mm. y, preferiblemente 
un tamaño de 0,5 mm a 5,0 mm. Partículas de hielo de los 
tamaños antes mencionados exhiben un area de superficie 
suficiente para asegurar una reacción homogénea de hidra­
tación y, al mismo tiempo, son suficiente grandes para 
proveer una reserva suficiente de hielo durante el periodo 
de mezclado para la  absorción de una porción del calor de ; 
hldratáoión. Así, el tamaño reducido de partícula de hielo' 
es esencial para asegurar una hidratación substancialmente

.5. 379171 ¡
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homogénea y controlada bajo condiciones en las cuales las 
temperaturas pueden ser mantenidas por debajo de 30BC, 
preferiblemente dentro del margen de 20SC a 28sc.

El periodo de mezclado durante l a  etapa de gra<- 
nulación es variable y puede ser integrado con las propor­
ciones de la  sa l hidratable y la  preparación de enzimas, 
el grado de hidrataoión de la  sa l hidratable, la  propor­
ción y tamaño de partículas del hielo, y el grado de mez­
clado. Generalmente se requiere un periodo de mezclado de 
2 a 10 minutos, preferiblemente de 3 a 5 minutos, para fun-' 
d ir  completamente el hielo y para dispersar substancialmen­

te  de modo homogéneo el hielo fundido a través de la  mezcl 
de sa l hidratable enzima, de ta l  manera que se produzca 
un granulo que contiene enzima substancialmente seco, que 
no se desintegre espontáneamente en polvo y que tiene el 
tamaño deseado de partícula.

El procedimiento de la  invención puede ser l l e ­
vado a cabo premezclando la  preparación de enzima y sa l hi­
dratable en un mezclador de polvo y granulando la  premez 
cía en un mezclador granulante con agitación o añadiendo 
simultáneamente la  preparación de enzima, la  sal hidratabl 
y las partioulas de hielo en el mezclador granulante. El 
mezclador granulante puede ser el mezclador bien conocido 
Hebart (cuyás cuchillas mezcladoras giras alrededor del 
eje de cuchillas y también se mueven en un paso circular 
alrededor del eje de la  vasija  mezcladora y próximo a la  
pared cilindrioa in te rio r de la  vasija  mezcladora) que 
ha dado cuentas más pequeñas que usando el mezclador con­
vencional Day (cuyas cuchillas de mezclado helicoidales 
también se mueven en un paso circular alrededor del eje
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de la  vasija mezcladora y próximo a su pared interna ci­
lindrica, pero no giran alrededor del eje de las ouhillas.) 
Otro mezclador granulante que puede ser usado es el Patter- 
son y Kelly Twin Shell Blender (de doble casco) (cuya ac­
ción mezcladora ae logra girando la  vasija en forma de V 
alrededor de un eje horizontal para, obtener una dispersión 
del hielo en partículas a través de la  mezcla que se mueve, 
de enzima y sal inorgánica hidratable.) Otros mezcladores 
granulantes apropiados son los cazos granulantes usados 
tradiolonalmente en la  industria farmacéutica y los tam­
bores granulantes usados en la  preparación de fe rtiliz an ­
tes granulares.

Preferiblemente el procedimiento es llevado a 
cabo de ta l  forma que se produzcan cuentas o granulos los 
cuales pasan a través de una malla de abertura de 2 mm, y 
más preferiblemente a través de una malla de abertura de 
0,84 mm, y son retenidos en una malla de abertura de 0,177¡ 
mm, estando las cuentas o granulos dentro de ese margen de 
tamaño más preferiblemente en una proporción principal (y 
siendo más preferiblemente por lo menos el 70%, por ejem­
plo del 70 al 8$%, del peso to ta l del produoto).

En la  forma preferida de la  invención, la  enzl- j 
ma comprende una enzima p ro teo lítica  que es activa sobre i 
materia proteinica y cataliza la  digestión o degradación ¡ 
de ta l  materia cuando la  misma está presente en forma de j
manchas en telas o en ropa blanca, en una reacción de hi-i!d ró lis is . Generalmente las enzimas son efectivas en un mar­
gen de pH de 4 a 12, y son efectivas aún para el uso de tem­
peraturas moderadamente a ltas . También son efectivas a ten¿- 
peraturas ambientes y temperaturas por enoima de 10SC. Ejem
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ploa en partioular de enzimas proteolíticas las cuales 
pueden ser usadas en la  presente invención, incluyen pep­
sina, tripsina, quimotripsima, papaina, bromelina, colegi- 
nasa, queratinasa, carboxilasa, amino peptidasa, elastasa, 
su b tilis in  y aspergilopepidasa A y B. Las enzimas preferi­
das son las enzimas su b tilis in  fabricadas y cultivadas a 
p a rtir  de cepas especiales de bacterias que forman esporas 
particularmente bacillus su b tilis .

Las enzimas proteolíticas ta les como Alcalasa, 
Maxatasa, Protease AP, Proteasa ATP 40, Proteas a ATP 120, 
Proteasa L-252 y Proteasa L-423 están entre aquellas enzi-¡ 
mas derivadas de cepas de bacillus que forman esporas, ta ­
les como el bacillus su b tilis .

Las d istin tas enzimas proteolíticas tienen dife­
rentes grados de efectividad en favorecer la  eliminación 
de las manchas de los tejidos y l a  ropa blanca. Particular­
mente preferidas como enzimas que eliminan las manchas sot 
las enzimas su b tilis in .

Las metaloproteasas que contienen iones divalen-j 
tes ta les como calcio, magnesio, o zino unidos a sus cade­
nas proteínicas son también de in teres.

Las preparaciones enzimáticas son generalmente 
polvos extremadamente finos. Bn una preparación típ ica  de 
enzima en polvo el tamaño de partícula generalmente varia 
desde 0,01 mm. a 0,15 mm. por ejemplo 0,1 mm. y tanto como 
el 75% del material puede pasar a través de un tamiz con 
una malla de 0,149 mm. de abertura. Por otro lado, los grá 
nulos secados por atomización son usualmente de un tamaño j

de partícula mucho mayor siendo l a  porción mayor de los jtgranulos desde 0,2  mm a 2 ,0  mm. de diámetro.

-  8 - 379171
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Las preparaciones de enzimas están generalmente 
diluidas con sales inorgánicas, por ejemplo, con sales de 
metal alcalino y metal aloalinoterreo. Típicamente la  en­
zima comprende desde del 1 al 80% en peso de la  prepar a r ­

ción de enzima. Por ejemplo, un material típico de enzima 
de Alcalasa tiene un análisis (en peso) de 6,5% de enzima,
4% de agua, 70% de cloruro de sodio, 15,5% de sulfato só­
dico, 3,5% de sulfato de calcio, y 0,5% de impurezas or­
gánicas. Químicamente son típicamente estables en el mar­
gen de pH de 5 a 10, particularmente en un pH alcalino de 
8,0 a 9. Generalmente son efectivas contra diversos tipos 
de suciedad en un medio acuoso que tiene una temperatura 
de 203 c. a 803 C. Naturalmente, las diferentes enzimas 
proteolíticas tienen grados diferentes de efectividad en 
favorecer la  eliminación de manchas especificas de los te- 
jidos y la  ropa blanoa.

En lugar de la  enzima pro teo lítica, o en adición 
a l a  misma, puede estar presente una amil as a ta l como una 
amilasa bacteriana del tipo a lfa  (por ejemplo obtenida poi 
la  fermentación de B .sub tilis). Una mezcla muy apropiada 
de enzima contiene tanto una amilasa bacteriana del tipo 
a lfa  como una proteasa alcalina, preferiblemente en propor­
ciones para suministrar de 100.000 a 400.000 unidades Novo¡ 
de alfa-amilasa por unidad Anson de dicha proteasa alcali-j 
na. I

Sobre una base sólida, por ejemplo, sobre una ba­
se lib re  de agua, el contenido de preparación de enzima de 
los granulos o cuentas puede ser variado ampliamente y gene-j
raímente estará en el margen del 2 al 50 % en peso de la  i 
reparación de enzima o del 0,1 % al 4 % en peso de la  enzi

J.

L:
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ma activa. Cuando la  preparación de enzima en partículas 
tiene un contenido de proteas a alcalina de 1,5 unidades 
Anson por gramo, este margen desde luego representa unas 
3 a 75 unidades Anson por 100 gramos de granulos o cuentas 
La invención encuentra su mayor u tilidad , sin  embargo, en 
la  fabricación de granulos o cuentas las cuales tienen un 
oontenido relativamente alto de preparación enzimática, 
conteniendo por lo  menos el 10 % en peso de la  preparación 
enzimática (correspondiendo, por ejemplo, por lo  menos a 
15 unidades Anson por 100 gramos de los granulos) y prefe­
riblemente por lo  menos el 15 % en peso. En el producto 
fin a l de lavado, preparado por ejemplo mezclando las cuen­
tas o granulos que contienen enzima con otro material gra­
nular ( ta l como granulos esponjosos de baja densidad o 
cuentas huecas secadas por atomización), el contenido de l'a 
preparación enzimática en polvo es mucho menor, por ejem­
plo en el margen de 0,10 % a 4,0  %, preferiblemente a lre­
dedor de 0,3  % s i 2,0

La cantidad del producto enzimático granular 
presente en la  composición detergente dependerá, desde
luego, hasta cierto grado de la  cantidad de la  composición

idetergente que ha de ser aRadida a l agua de layar. Para !
las composiciones detergentes las cuales van a ser usadas !* ja concentraciones de, por ejemplo, 0,15 % en el agua de ;, !lavar de una maquina lavadora casera, una cantidad apropia-)da de producto enzimático granular es ta l  que proporcione }
1 unidad Anson de la  proteasa alcalina por cada 100 a 500 !
gramos (por ejemplo, 200 a 400) de l a  composición detergeii-!te . Por lo  tanto, en una composioion detergente de lavande­
r ía  de trabajo pesado, l a  composición granular, qpe contié-379171 i
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ne enzima formará del 0,3  % al 30 % en peso y el resto será 
una mezcla de detergente orgánico sin té tico  y sales mejora!- 
doras de detergencia, solubles en agua, en las cuales la  
proporción de detergente a sales mejoradoras de detergencia 
está en el margen de 1 : 2 a 1 : 10 en peso.

Generalmente las sales hidratables mejoradoras 
de detergencia, solubles en agua, usadas en el procedimien!- 
to de esta invención proporcionan un pH en el margen de 4 

a 12, preferiblemente en el margen de 7 a 11. El componen­
te  de sal hidratable mejoradora de detergencia, soluble en 
agua, puede ser una sola sal, una mezcla de sales hidrata- 
bles, una mezcla de una sal hidratable con sales no hidra- 
tables mej oradoras de detergencia, solubles en agua, o una 
porción de granulos detergentes de múltiples componentes.

Las partículas de sa l hidratable mejoradora de 
detergencia que se mezclan con la  enzima en polvo, general­
mente varian en su tamaño de partícula desde 0,044 mm. a 
3,36 mm., Debido a que estas sales contienen más finos 
que los productos típicos detergentes secados por atomiza­
ción, los cuales varian desde 0,2  mm. a 2,0  mm. las mismas 
son más propensas a desintegrarse espontáneamente en polvo. 
Por lo tanto, el margen preferido de tamaño de la  sa l h i- ) 
dratable mejoradora de detergencia es de 0,2  mm. a 2,0  mmj, 
con un margen de densidad de 0,2  a 1,0  gramos/cc. j

Ejemplos típicos de sales hidratables orgánicas 
mejoradoras de detergencia que pueden ser usadas solas o
en las mezclas antes mencionadas, incluyen la  sa l trisó d i-}ca de ácido n itr ilo triacé tico , y sales d i-, t r i -  y te trasó-tdicas del ácido etilendiamintetraacético. Sales inorgánicas 
hidratables mejoradoras de detergencia preferidas son las !

379171
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sales de polifosfato de metal alcalino las cuales tienen 
la  propiedad de inhib ir l a  precipitación del material de 
calcio y magnesio en solución acuosa y de contribuir al 
rendimiento de trabajo pesado del producto detergente en
¡líquido. Pueden ser consideradas como derivados del ácido¡
ortofosfórico o similares por eliminación de agua unida 
moleoularmente, aunque cualquier medio de fabricación puede 
ser empleado s i  se desea. Tales complejos o sales de poli- 
fosfato molecularmente deshidratadas pueden ser usadas en 
forma de la  sal normal o completamente neutralizada, por 
ejemplo, tripo lifosfato  pentapotásico, tripo lifosfato  pen-i 
tasódico, y tripo lifosfato  ácido de potasio. Las sales de ¡ 
metal alcalino de ácido tetrafosforico pueden también ser 
usadas. Las sales de polifosfato de metal alcalino pueden 
ser usadas ya sea en forma anhidra o en forma parcialmente 
hidratada.

Otras sales hidratables alcalinas mejoradoras de 
detergencia pueden también ser empleadas, ta les como los 
boratos, sulfatos, oarbonatos y s ilica to s  de metal a lca li­
no solubles. Usualmente los s ilica to s  serán empleados en !
combinación apropiada con otras sales hidratables mejorador!ras de detergenola ta les como los polifosfatos. S ilicatos }!apropiados spn aquellos disponibles en forma sólida y que ¡ 
tienen una proporción de óxido alcalino a dióxido de s i l i - j  
ció dentro del margen de 1 : 1 a 1 : 4 y preferiblemente ! 
desde 1 : 2 a 1 : 3. Ejemplos son silica to s  sódicos que j 
tienen una proporción de NagO a SiOg de 1 : 2,35} 1 : 2 ,5 ;j 
1 : 3)2; 1 : 2, 0 ; 1 : 1,6  y 1 : 1. La sa l mejoradora de dej- 
tergencia más altamente preferida es el tripo lifosfato  sódi­
co anhidro.

379171
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El contenido de sal hidratable mejoradora de de- 
tergencia del granulado de la  invención puede ser variado 
ampliamente, por ejemplo, en el margen de 20 -  98 % en pe­
so del granulado sobre una base sólida, es decir, en una 
base lib re  de agua. Típicamente está presente en el margen 
de 40 -  90 % en peso sobre una base sólida.

La composición granular sé expresa sobre una ba­
se sólida ya que la  cantidad de agua presente varia con la'

¡identidad y la  oantidad de cada sal hidratable en particu-j
la r .  Por ejemplo, son requeridas 0,294 partes en peso de {Iagua por cada parte de tripo lifosfato  sódico anhidro s i  se, 
forma el hoxahldrato estable de tripo lifosfato  sódico; mien­
tras que son requeridas 1,26 partes en peso de agua por caí­
da parte de sulfato sódico s i  se forma el decahldrato estaL 
ble de sulfato sódico. Por esta razón la  composición granu­
la r  que comprende una preparación enzimática unida a una 
sa l hidratable de modo substancial completamente hidratada, 
se especifica como que contiene (a) del 2 al 50 % en peso 
de una preparación enzimática sobre una base sólida, (b) 
del 20 al 98 % de una sa l hidratable, es decir, una sa l 
hidratable anhidra o parcialmente hidratada, sobre una ba-j 
se sólida, y (c) agua en una cantidad suficiente para de i 

modo substancial hidratar completamente dicha sa l hidrata-j 
ble para producir un hidrato de la  misma que contiene del ¡ 
95 % al 130 % de la  cantidad teórica de agua en la  sa l comr- 
pletamente hidratada. Para el caso, en que la  cantidad de 
agua exceda el agua en la  sal completamente hidratada, el 
agua será agua lib re . De lo anterior se deduce que en la  
ausencia de otros ingredientes, la  composición del granulan­
do sobre una base sólida es idéntica a l a  composición de

379171



la  mezcla de la  preparación enzimática y l a  sa l h idrata- } 
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í El granulado que contiene enzima producido de
i acuerdo con esta invenoión puede presentarse en una varie- 
¡dad muy amplia de productos de lavado. Por ejemplo, el gra­
nulado puede ser incorporado a un produoto de lavandería 

¡de remojado o a un detergente de lavandería a un producto 
para lavar platos. EL granulado puede ser usado como pro- ; 
ducto de lavandería de remojado o puede ser mezclado con ! 
mej oradores de detergenoia adicionales y una pequeña canti­
dad de detergente orgánico para formar un producto de la ­
vandería de remojado. Un producto típ ico  de remojado con-¡ 
tienen una concentración relativamente a lta  de sa l mejor ar­
dora de detergencia ta l  como del 30 a l 95 % de tripo lifo s-

15

25

3o

fato pentasodico (calculado como tripo lifosfa to  pentasódi- 
co anhidro), del 2 al 10 % de detergente orgánico tensioac- 
tivo, más otros ingredientes tales como s ilic a to  sódico 
(el cual actúa como una sa l mejoradora de detergencia y 
también actúa para inhibir l a  corrosión de las superficies 
de aluminio), agentes abrillantadores y sulfato sódico. Un 
detergente de lavandería generalmente tiene una proporción 
in ferio r de sa l mejoradora de detergencia a agente orgáni- 
co tensioactivo (por ejemplo, en una proporción en el mar-! 
gen de 1 : 1 y preferiblemente en el margen de 2 : 1 a it
6 : 1). Por o tra  parte, los productos para lavar platos, j 
diseñados para ser usados en lavadoras de platos automáti-. 
cas, son usualmente más alcalinos, conteniendo una propor­
ción muy a lta  de sal alcalina mejoradora de detergencia, i 
ta l  como una mezcla de tripo lifosfato  pentasodico y silicar- 
to sódico; contienen muy poco, s i  acaso alguno, de un deter-
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gente orgánico tensloactivo, por ejemplo, del 0,2  al 3%. 
Usualmente las composiciones para lavadoras de platos auto 
máticas contienen una pequeña proporción (por ejemplo d e l ! 
0,5 al 5%) de un agente para evitar las manchas de agua 
ta l  como un compuesto seco soluble en agua el cual en con- 
tacto con agua libera  cloro-hipoclorito (por ejemplo un 
dicloroisocianurato heterocícllco); alternativamente un !
fosfato clorado ( ta l como aL bien conocido fosfato t r i s o - } 
dico clorado) puede ser empleado para suministrar tanto el! 
cloro-hipoclorito como algo de fosfato.

Al formular los productos para lavar, las sales
imejoradoras de detergencia, solubles en agua, usualmente i 

empleadas son los fosfatos y particularmente los fosfatos 
condenaados (por ejemplo plrofosfatos o tripo lifosfatos), 
s ilica to s , boratos, y carbonatos (incluyendo bicarbonatos)^ 
asi como sales orgánicas mejoradoras de detergencia tales i
como las sales de ácido n itrilo triace tio o  o ácido e tilen -i!
diamintetraácetioo. Se prefieren las sales de sodio y po­
tasio . Ejemplos especifioos son el tripo lifosfato  de sodio 
pirofosfato de potasio, hexametafosfato de sodio, carbona-j- 
to de sodio, bicarbonato de sodio, sesquicarbonato de so-it
dio, tetraborato de sodio, s ilic a to  de sodio, sales (por j 
ejemplo sal de Na) de ácido metilendifosfónico, diglicola- 
to disódico, n itr ilo triace ta to  trisódico, o mezclas de ta j 
les mej oradores de detergencia, incluyendo mezclas de tri-j 
polifosfato pentásodico y n itrilo triace ta to  trisódico en ¡ 
una proporción, de estos dos mejoradores de detergencia, ¡ 
de 1:10 a 10: 1, por ejemplo 1:1.

El componente orgánico tensioactivo de los pro- !ductos para lavar antes mencionados puede ser un compues-j
379171
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to tensioactivo aniónico, no iónico, o anf otero o puede 
ser usada una mezcla de dos o más de los agentes antes men­
cionados .

Los agentes aniónieos tensioactivos incluyen ¡ 
aquellos compuestos detergentes o tensioactivos que con- ! 
tienen un grupo hidrófobo orgánico y un grupo solubilizan- 
te  aniónico en su estructura molecular. Ejemplos típicos ¡ 
de grupos solubilizantes aniónicos son los sulfonatos, su l- 
fatos, carboxilatos, fosfonatos y fosfatos. j

Ejemplos de detergentes aniónicos apropiados que 
caen dentro del alcance de la  clasificación de detergentes 
aniónicos incluyen las sales solubles en agua, por ejem­
plo, sales de sodio, amonio y alcohiloamonio, de los áci­
dos grasos superiores o ácidos de resina que contienen al­
rededor de 8 a 24 átomos de carbono, preferiblemente de
10 a 20 átomos de oarbono. Acidos grasos apropiados puedeniser obtenidos a p a rtir  de los aceites y ceras de origen ani­
mal o vegetal, por ejemplo, sebo, grasa, aceite de coco, i 

aceite de ta l l  y mezclas de los mismos. Particularmente ! 
apropiados lo son las sales de sodio y potasio de las mez-j 
olas de ácidos grasos derivados del aceite de coco y el se­
bo, por ejemplo, jabón de coco sódico y jabón de sebo pota-!sico. !

La clasificación aniónica de detergentes también] 
incluye los detergentes sin téticos sulfatados y su lf onados! 
solubles en agua, que tienen un radical alcohilo de 8 a 
26, y preferiblemente 12 a 22 átomos de carbono, en su es­
tructura molecular. (El término alcohilo incluye el resto 
alcohilo de los radicales acilo superiores).

Ejemplos de los detergentes aniónieos sulfonadosi
379171 i
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son los su lf onatos mononucleares aromáticos de alcohilo 
superior tales como los aloohil-benceno su lf onatos supe­
riores que contienen desde 10 a 16 átomos de carbono en ¡ 
el grupo alcohilo en una cadena recta  o ramificada, por ¡ejemplo, las sales de sodio, potasio y amonio de los aleo-

ihil-bencenosulfonatos superiores, alcohil-toluenosulfonatos* t
superiores, alcohil-fenolsulfonatos superiores, y alcohil-j 
naftalensulf onatos superiores. Un su lf onato preferido es el 
alcohil-bencenosulfonáto lineal que tiene un contenido al­
to de isómeros 3- (ó superior)fenilo y un contenido corres­
pondientemente bajo (bien por debajo del 50%) de isómeros 
2- (ó inferior)fenilo , es decir, en el cual el anillo de 
benceno está preferiblemente unido en gran parte en la  po­
sición 3 ó superior (por ejemplo, 4, 5, 6 ó 7 ) del grupo 
alcohilo y el oontenido de isómeros en el cual el anillo 
de benceno está unido en la  posición 2 ó 1, ey correspon­
dientemente bajo. Los materiales particularmente preferi­
dos están expuestos en la  Patente de los Estados Unidos 'i
3.320.174.

Otros detergentes aniónicos apropiados son los 
olefinsulfonatos incluyendo los alquenosulfonatos de cade­
na larga, los hidroxialcanosulfonatos de cadena larga o 
mezclas de alquenosulfonatos e hidroxialcahosulfonatos. 
Estos detergentes de oleflnsulfonato pueden ser preparados 
de forma conocida por la  reacción de SÔ  con definas de 
cadena larga que contienen de 8 a 25) preferiblemente 12 a

j21, átomos de carbono que tienen la  fórmula RCH=CHR. en {{donde R es un grupo alcohilo superior de 6 a 23 carbonos ! 
y R.¡ es un grupo alcohilo de 1 a 17 carbonos o hidrógeno, 'i !
para formar una mezcla de sultonas y

-  17 -
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i .tnlcos la  cual es luego tratada para convertir las sultonas
en sulfonatos. Otros ejemplos de detergentes de sulfato !}o.sulfonato son los parafinsulfonatos que contienen de 10! 

a 20, preferiblemente 15 a 20 átomos de carbono, por ejem- 
# 3, los parafinsulf onatos primarios preparados haciendo ¡ 
reaccionar alfa-olefinas de cadena larga y b isu lfitos y , 
parafinsulfonatos que tienen los grupos sulfonato d is tribu í-

idos a lo  largo de la  cadena de parafina como se muestra en 
las Patente de los Estados Unidos 2.503.280; 2.507.088; 
3.260.741; 3*372.188 y la  Patente de Alemania 735.096; los 
su lf atos de sodio y potasio de oalcoholes superiores con-j
teniendo de 8 a 18 átomos de carbono tales como laurilsul-j!
fato sádico, alcohol de sebo, sulfato sádico; sales de so-?Idio y potasio de ásteres de ácido alfa-sulfograso que con-j 
tiene de 10 a 20 átomos de carbono, por ejemplo, alfa-sul-j 
fomiristato de metilo y alfa-sulfosebacato de metilo; sul-^ 
fatos de amonio de mono- á diglicáridos de ácidos grasos ! 
superiores, por ejemplo, monosulfato de monoglicárido esteá­
rico; sales de sodio y alcohilolamonio de los alcohil-po-¡ 
lietenoxi-etér sulfatos producidos condensando de 1 a 5 j 
mols de áxido de etileno con un mol de alcohol,superior ! 
(Cg-Cis); sulfonatos sádicos de alquilo g lioerílo  eter ¡ 
superior; y de alchhil-fenol-polietenoxi-éter sulfatos de i 
sodio o potasio con 1*!. a 6 grupos de oxietileno por mole- ! 
cula y en los ouales los radicales alcohilo contienen de i 
8 a 12 átomos de carbono. . ¡

Los detergentes aniánicos apropiados incluyen ¡
jtambién los acilsarcosinatos (por ejemplo el lauroilsarco-j 

sinato de sodio), las sales de sodio y potasio del produo-j 
to de reacoián de los ácidos grasos superiores que oontienen

379171 ^
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de 8 a 18 átomos de carbono en la  molécula eaterifloados 
con ácido lsetiónlco, y las sales de sodio y potasio de 
la  amida de ácido graso superior de metil-teurinos por 
ejemplo cocoil-metil-taurato sádico y estearoil-m etil-tau- 
rato sódico. !

cuales el grupo solubilizante aniónico unido al grupo hi­
drófobo es un oxiácido de fósforo son también ú tiles  en 
las composiciones detergentes. Tensloactivos apropiados 
de fosfato son los aloohil-fosfato-ésteres de sodio, pota­
sio y amonio tales como (R-O)gPOgM y ROPÔMg en los cuales
R representa una cadena de alcohilo que contiene desde 8 

a 20 átomos de carbono o un grupo alcohil-fenilo que t ie ­
ne de 8 .. a 20 átomos de carbono y M representa un-, catión 
soluble. Los compuestos formados incluyendo de uno a 40 
moles de óxido de etileno en los ásteres anteriores, por 
ejemplo, /**R-0-(Et O) son también satisfac to rios.

La sal detergente aniónloa en particular será 
seleccionada apropiadamente dependiendo de la  fórmula en 
particular y de las proporciones en la  misma. Las sales 
preferidas incluyen las sales de amonio,.amonio substitu i­
do (mono- di- y trietanolamonio), sales de metal alcalino 
( ta l como sodio y potasio) y de metal aloalinotérreo) ( ta l 
como calcio y magnesio) de los alcohil-bencenosulfonatos j 

superiores, olefinsulfonatos, aloohil-sulfatos superiores ¡

son generalmente el producto de condensación de un oompues

Los tensloactivos anionicos de fosfato en los

y los sulfatos de monoglicéridos de ácidos grasos superlo-j
res.

Los detergentes sintéticos orgánicos no iónicos

to orgánico a lifá tico  o alcohil-aromático hidrófobo y gru-

-  19



1o

15

2o

25

3o

14.12.7o

pos de óxido de etileno hidrófilo . Prácticamente cualquier 
compuesto hidrófobo que tenga un grupo carboxi, hidroxi, 
amido o amino con un hidrógeno lib re  unido al nitrógeno 
puede ser condena ado con óxido de et lleno para formar un ! 
detergente no ionico. Ademas, l a  longitud de la  cadena de : 
polietenoxi puede ser ajustada para lograr el equilibrio 
deseado entre los elementos hidrófobos e hidrófilos. i

Los detergentes no iónicos inoluyen el condensa-! 
do de óxido de polietileno de un mol de aloohilfenol que j 
contiene desde 6 a 12 átomos de carbono en una configura- ! 
ción de cadena recta  o ramificada con 5 a 30 moles de óxi­
do de etileno, por ejemplo, nonilfenol condenaado con 9 

moles de óxido de etileno, dodecilfenol condenaado con 15 
moles de óxido de etileno y dinoxilfenol condensado con 15 
moles de óxido de etileno. Los productos de condensación de 
los correspondientes alcohil-tiofenoles con 6 a 30 moles
de óxido de etileno también son apropiados. !- . iTambién incluidos en la clase de detergente no ! 
iónico están los productos de condensación de un alcohol ! 
superior que contiene de 8 a 22 átomos de carbono en una j 
configuración de cadena recta  o ramificada condena ados con
alrededor de 5 a 30 moles de óxido de etileno, por ejemplo,¡alcohol lau ril-m iris tilico  condensado con alrededor de 16 i * !moles de óxido de etileno. i

Otra clase bien oonooida de detergentes anióni-j
eos es el producto de condensación de óxido de etileno so-i!!bre una base hidrófoba, formado por l a  condensación de óxi­
do de propileno y propilengliool. Estos materiales son ven­
didos bajo el nombre registrado "Pluronic". El peso molecu­
la r  del hidrófobo comprende desde 1.500 a 1.800 y el conte-
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nido de poli(óxido de etileno) puede comprender hasta el 
50 % del peso to ta l del condeneado.

dos de óxido de etileno de monoésteres de alcoholes hexava- 
lentes y éteres internos de los mismos con ácidos grasos j 
superiores que contienen alrededor de 10 a 20 átomos de i 
carbono, por ejemplo, monolaurato dé sorbitán, mono-oleato 
de sorbitán y monopalmitato de manitán.

en las composiciones de esta invención son generalmente 
sales solubles en agua de derivados de aminas a lifá ticas 
que contienen por lo  menos un grupo alcohilo de alrededor 
de 8 a 20 átomos de carbono y un grupo aniónico so lub ill- 
zante en agua carboxi, sulfo o sulfato en su molécula.

Los detergentes apropiados anfoliticos o anfote­
ros que pueden ser usados en las composiciones de esta in­
vención generalmente contienen un grupo alcohilo hidrófobo: 
de 8 a 18 átomos de carbono, por lo  menos un grupo anióni-j 
co solubilizante en agua, por ejemplo, oarboxl, sulfo, sul­
fato, fosfato o fosfono y por lo  menos un grupo catiónico,! 
por ejemplo, nitrógeno no cuaternario, amonio cuaternario, 
o un grupo fosfonio cuaternario, en su estructura moleoular. 
El grupo alcohilo puede ser de cadena recta o ramificada j 
y el átomo especifico catiónico puede ser parte de un ani­
llo  heterocíclico.

Ejemplos de detergentes apropiados anfoliticos
incluyen los alcohil-beta-aminopropianatos, RN(H) CgH/t COOM;!los alcohil-beta-iminodipropianatos, RN(CgĤ  COOM)g; y los 
derivados de imidazol de cadena larga que tienen la  fórmu­
la  siguiente: !

Otros detergentes no iónicos incluyen los aderi-

Los detergentes anf oteros que pueden ser usados
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en donde R es un grupo alcohilo de 8 a 18 átomos de carbo-j*no, W es seleccionado del grupo de RgOH, RgOH y RgORgCOOM,!
Y es seleccionado del grupo que consiste en OH", R^SO^"y ¡ 
R̂ OSÔ **, Rg es un grupbr álcohileno o hidroxialcohileno que, 
contiene de 1 a 4 átomos de carbono, R̂  es seleccionado ¡ 
del grupo que consiste en grupos alcohilo, alcohil-arilo  
y gliceridos de acilo graso que tienen de 6 a 18 átomos 
de carbono en el grupo alcohilo o acilo, y M es un catión 
soluble en agua, por ejemplo, metal alcalino, amonio o al-j 
cohilolamonio. Los detergentes preferidos son el N-lauril-! 
-beta-aminopropianato sódico, N-lauril-iminodipropianato ! 
disódico, y la  sa l disódica del ácido 2-lauril-cicloimido-! 
-1-hidroxil, 1-etoxietanoico, ácido 1-etanoico. Otros de- ! 
tergentes de imidazol son descritos en las patentes de los! 
Estados Unidos 2.773.068; 2.781.354 y 2.781.357. ¡

Otros detergentes anfoteros apropiados son los j 
tipos de sultaina y betaina que tienen la  siguiente estrucj-
tura en general: i

!
32
IR -  N -  R. -  xr i
I !
33 ¡

en donde R es un grupo alcohilo que contiene de 8 a 18 átOy{

379171i i
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mos de carbono, Rg y R̂  son grupos alcohilo inferior que 
contiene de 1 a 3 átomos de carbono, R̂  es un grupo alcohí- 
leno o hidroxialcohileno que contiene alrededor de 1 a 4 ! 
átomos de carbono, y X es un anión seleccionado del grupo j 
que consiste en SÓ^' (sultaína) y COÔ (betaína). Los oóm-¡ipuestos preferidos son áeeta^o'de 1̂ (miristil-dimetilamonio) 
y 1 -  (miris til-dimetilamonio)-2-hidroxipropano-3-sulfonato, 

Otra clase de detergentes anfoteros apropiados 
es el imidazolino anfotero que tiene la  siguiente estructu­
ra:

HgC-
HgĈ

N̂ Ht) H,C
ll ó,C-R lHgO
CHgCHgOCHgCHgCOO"

--------. N

N/CHgCHgOCHgCHgCOOH

en dónde R es un grupo acíclico superior de 7 a 17 átomos 
de carbono. Los grupos acíclicos pueden ser derivados de ! 
los ácidos grasos de aceite de coco (una mezcla de ácidos 
grasos que contiene de 8 a 18 átomos de carbono), ácidos 
grasos láuricos, y ácidos grasos oleicos y los grupos pre­
feridos son grupos alcohilo de Cy -  C^y.

Otros diversos materiales pueden estar presentes 
en los productos de lavado. Así, materiales tales como las 
amidas de ácidos grasos superiores pueden ser añadidas pa­
ra mejorar la  detergencia y modificar las propiedades espuy 
mantés en una forma deseable. Ejemplos de los mismos son ¡ 
las alcanolamidas de ácidos grasos superiores, teniendo ¡ 
preferiblemente de 2 a 3 carbonos en cada grupo alcanol j 
unido a un radical acilo graso que contiene de 10 a 18 car-
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bonos (preferiblemente 10 a 14 carbonos) tales como monoeta- 
nolamidas, dietanolaáidas e isopropanolamidas láurica  o mi­
r ís t ic a .
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Otros mejoradores de espuma apropiados son los 
aminooxidos terciarios con la  fórmula general R̂  RgR̂ N—̂  O 
en donde R̂  es un radical alcohilo de 10 a 18 átomos de ! 
carbono, Rg y R̂  son grupos alcohilo o hidroxialcohilo que 
contienen de 1 a 3 átomos de carbono, y la  flecha represen- 
ta  un enlace semlpolar. Incluidos entre los aminooxidos , 
satisfactorios están lauril-dimetil-aminoóxido y m iristil-i 
-dimetil-aminoóxido. ;

Alcoholes grasos de 10 a 18 átomos de carbono ta ­
les como los alcoholes grasos lau rílico  y de coco, o alcoholi
oetílico , son aditivos apropiados también. Un material hi-j 
a r . t r 6, i „ .  ta l  o.m. 1 . .  a l . .h ll-^ ila -¿ f .n a to s  In fe r io ra  
por ejemplo toluen- o xilen- sulfonato sodico, pueden estar 
presentes también en el procedimiento. En general estos ma­
te ria le s  y los mejoradores de espuma anteriores son añadi­
dos en pequeñas cantidades, usualmente desde alrededor de.
1/2 al 10 %, preferiblemente de 1 a l 6 %, basado en el to-i 
ta l  de sólidos. !

Las mezclas pueden también contener abrillantado­
res ópticos o tin tes fluorescentes (por ejemplo en cantida­
des en el margen de alrededor de 1/20 % a 1/2 %); ingredien­
tes germicidas tales como carbanilidas halogenadas, por 
ejemplo, tridorocarbanilida, s a lic ila n ilid a  halogenada, 
por ejemplo tribrom osalicilanilida, bisfenoles halogenados, 
por ejemplo hexaclorofeno, trifluorom etildifenilurea halo­
genada, sa l de zinc de 1-hidroxi-2-piridinotiona y simila­
res (por ejemplo en cantidades en el margen de 1/50 % a 2 %);
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agentes suspensores de la  suciedad tales como carboximetil- 
celulosa sódica o poli(alcohol v in ilico), preferiblemente 
ambos, u otros materiales poliméricos solubles, tales como 
metilcelulosa ( estando la  cantidad de agente suspensor 
en el margen de 1/ 20% a 2%); anti-oxidantes tales como !
2 , 6-d l-ter-bu tilfeno l u otros materiales anti-oxidantes ¡

, ifenólicos (por ejemplo en cantidades en el margen de 0 , 001¡f
a 0 , 1%); agentes colorantes; agentes blanqueadores; y otros 
aditivos.

Una composición particularmente apropiada para 
su uso como material detergente granular contiene sa l me- 
joradora de detergencia ta l  como el tripo lifosfato  de so­
dio y una mezcla de un alcohilbencenosulfonato lineal, 

como se ha descrito previamente, jabón y un detergente no 
iónico, estando presentes el jabón y el detergente no ióni 
co en pequeñas proporciones. De 50 a 1000 partes en peso 
de la  sa l mejoradora de detergencia son empleadas por 100 

partes en peso de la  mezcla de alcohilbencenosulfonato 11 

neal, jabón y detergente no iónloo. Las proporciones de 
las cantidades de (A) jabón, y (B) detergente no iónico, 
a (C) la  cantidad to ta l del detergente sin té tico  aniónico 
de sulfonato en la  mezcla son preferiblemente como sigue:

A.fC, 1:10 a 1:2, preferiblemente 1:4 a 1:6, sobre una basé .
ianhidra; B:C 1:10 a 1:3, por ejemplo, 1:4 a 1:6, sobre i
iuna base anhidra. El componente (C) es preferiblemente 

solo un alcohilbencenosulf onato linea l a pesar de que pue­
de comprender una mezcla del detergente de alcohilbenceno-^ 
sulfonato lineal con otro detergente sin té tico  aniónico de 
sulfato o sulfonato (por ejemplo, olefinsulfonatos, para-j 
flnsulfonatos que tienen los grupos sulfonato distribuidos'
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a lo largo de la  cadena de parafina, o alcohilsulfatos 
constituyendo el alcohilbencenosulf onato, por ejemplo,
1/ 3, 1/2 ó 2/3 de esta mezcla.

El siguiente ejemplo está  dado para ilu s tra r  aún
más esta invención. En este ejemplo, como en el resto  de !il a  so lic itud , todas las proporciones son en peso a no ser! 
que se especifique lo  contrario. También en este ejemplo 
la  presión es atmosférica a no ser que se especifique lo 
oontario.

22 ote

..BjemiÉo. ' ¡!!
3,6  partes de trlpo lifosfato  sodico anhidro son j 

mezcladas con 0,4  partes de una preparación de enzima ¡ 
p ro teo litica  su b tilis in  (Alcalasa) en un mezclador de pol­
vo. La mezcla es luego mezclada con 1,0 partes de hielo 
troceado en un mezclador de doble pared de Patterson & 
Kelly. El hielo troceado tiene un tamaño de partícula en 
el margen de 0,5 mm. a 5,0  mm. y la  cantidad de particu- t
las de hielo es suficiente para obtener un hidrato que con­
tiene 95% de los 6 moles calculados de agua en el hexahi- ¡
drato estable de tripo lifo sfa to . ¡!

Las partículas de tripo lifosfato  sódioo anhidro'. Iusadas tienen el siguiente análisis de tamizado oon ante-j
rioridad a su granulación: !

i;!

14.12.7o

¡
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Abertura (mm) % que se queda en ____________ la  malla______
20 0,84 . —
40 0,42 1
60 0,25 1

80 0,177 1
100 0,149 2
200 0,074 61,0
325 0,044 30,0

Vasija ^  a, 044 4,0
La temperatura del granulado aumenta desde al­

rededor de 25SC. a alrededor de 300(2. durante los 4 minu­
tos que dura el mezclado. La tenperatura de la  mezcla de 
granulación al fina l del periodo de mezcla es de alrede­
dor de 28oc. Las particulas de granulado son envejecidas 
mediante reposo durante 5 minutos antes de que se complete 
el mezolado. Tienen una densidad de volumen de 0,91 g/cm  ̂ j 
y el siguiente análisis de malla: !

Malla Abertura (mm.) % que se queda sobre la  malla
12 1,68 3,5
20 0,84 2,6
40 0,42 3,8
60 0,35 11,8
80 0,177 64,1

100 0,149 7,4
200 0,074 6,4
Vasija 0,074 0,4

Si se usa una cantidad de agua correspondiente
lugar de las partículas de hielo, la  temperatura duran-

- -27 - 37917114.12.7o
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te  la  granulación variaba desde alrededor de 253C. a alre­
dedor de 413C. y solamente 70,2% de las partículas perma­
necían sobre una malla que tiene aberturas de 0,149 mm. j 

comparado con 93#2% cuando se usa hielo troceado. Además, ¡ 
cuando se usa agua el contenido de finos, es decir las ¡ 
partículas que tienen un tamaño menor que 0,044 mm, es de ¡ 
4, 0% s i  se compara con algo menos del 0 , 4% cuando se usa j 

hielo. i

1 parte de los granulos anteriores son mezcladosien un mezclador de doble pared con 2,5  partes de perboratq 
sodico 2<3y 6,5 partes de un detergente secado por atomiza­
ción que contleáe. alrededor de 40% de tripo lifosfato  de so­
dio, alrededor de 12% de jabón, alrededor de 7% de un agen-
te  -no ionice tensioactivo de polialcohilenglicoletoxilado¡("Tergital XD"), alrededor de 8% de humedad y alrededor j 
de 33% de sulfato sódioo para formar un producto de lavanrj 
dería. ]

El producto de lavandería tiene una estabilidad! 
excelente cuando se enveje a l a  temperatura ambiente a j 
433C. y a 3230 y 99% de humedad re la tiv a . Exhibe una acti­
vidad a lta  de enzima, es decir, muestra una degradación i 
térmica muy pequeña del componente de enzima, y substancial­
mente no se desintegra espontáneamente en polvo. ¡¡Eñ el ejemplo dado arriba, otras sales mejorado- 
ras de detergencia anhidras y parcialmente hidratadas pue­
den substitu ir al tripo lifosfato  sódico anhidro y la  can { 
tidad de hielo ajustada, s i  se desea. ¡

Será aparente a los expertos en la  técnica que j 

se pueden hacer variaciones y modificaciones de esta inven­
ción y que se podrán hacer substituciones con equivalentes

379171 !
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de l a  misma.
La presente solicitud que corresponde a la  

presentada en I ta l ia  el 18 de Junio de 1969 con el número 
38032A/69, se acoge a los beneficios del articulo 51 del 
vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial.

NOT A

Los puntos de invención propia y nueva que se 
presentan para que sean objeto de esta solicitud de Paten 
te de Invención en Espada por VEINTE años, son los siguien­
tes:

13.-Un procedimiento para producir un producto enzi-j 
mático granular que comprende granular una preparación 
enzimática en partículas y una sa l mejoradora de detergen-- 
Cia en partloulas, hidratadle soluble en agua, en presen­
cia de partículas de hielo a una temperatura por debajo 
de 3030, siendo suficiente la  proporción de hielo para 
por lo  menos hidratar substancialmente por completo la  ¡ 
sa l mejoradora de detergencia hidratadle. ¡

23.- Un procedimiento según la  reivindicación ¡
1 en el cual la  preparación enzimática en partículas y j 
dicha sa l hidratable en partículas son mezcladas previar- ¡ 
mente y luego puestas en contacto con dicho hielo. j

33.- Un procedimiento según la  reivindicación 1 ¡
en el cual dicha preparación enzimática en partículas, d iiicha sal hidratable en partículas, y dicho hielo son puestos

-,,-379171
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en contacto sjmul t  áneamente unos con otros., . ¡ 43.- Un procedimiento según las reiv indicado- :
nes 1 a 3 en el cual dicho hielo está presente en una can­
tidad del 95% al 135% en peso de la  cantidad teórica de 
agua en la  sa l hidratadle completamente hidratada. i

53.- Un procedimiento según las reivindioaoio- }
nes 1 a 3 en el cual dicho hielo está  presente en una can-j

itidad suficiente para hidratar completamente dicha sa l ¡
hidratable en polvo. i¡

6 3 .-  Un procedimiento según las reiv indicado- ! 
nes 1 a 5 en el cual dicha mezcla contiene sobre una base!t
sólida del 2% al 50% en peso de dicha preparación enzima-¡ 
tic a  y del 20% al 93% en peso de dicha sal hidratable. !

73.- Un procedimiento según las reivindicaciones 
1 a 6 en el cual dicha sa l hidratable en partículas es tri- 
polifosfato sódico anhidro. ]

83.- Un procedimiento según las reivindicaciones 
1 a 6 en el cual dicha sa l hidratable es una mezcla de 
por lo  menos dos sales hidratables.

93.- Un procedimiento según las reivindicaciones 
1 a 8 en el cual dicha temperatura de granulación es de 
203C a 2830.

ipc .- Un procedimiento para producir un producto
enzimatioo granular. ¡

¡Tal y como se ha descrito en la  Memoria que an-{ 
tecede y para los fines que se han especificado.

— 3o — 379171
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Esta Memoria consta de tre in ta  y -una hojas escri 
a máquina por una sola cara.

Madrid, 2 2 ^ ^ - ^ ^
P. A.

j!¡
i
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