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(57) Sammendrag: ’
4L369-88
ved fremgangsmaden indferes cellulosefibre eller
kunstfibre, bindemiddel, enzym i form af en oplesning eller
suspension, fyldstof og veskeformet granuleringsmiddel ien
granulator, overstorrelsen udszttes for en moderat formaling,
der recirkuleres, og om nedvendigt foretages en terring. Den
fysiske styrke af granulatet forbedres, og man opnar let
granulatet i en snaver partikelstwrrelsesfordeling.
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Opfindelsen angdr en fremgangsmdde til fremstilling
af et enzymgranulat.

Fremgangsmaden ifolge opfindelsen er en videreud-
vikling af den fremgangsmdde, der er beskrevet i eksempel XVII
eller spalte 3, linie 28 - 30 i US patentskrift nr. 4,106,991,
Den kendte fremgangsmade er s@rlig fordelagtig, fordi den
muligggr anvendelsen af et flydende enzympraparat, f.eks. et
ultrafiltrat, der kan tilsattes direkte til granulerings-
tromlen, uden ngdvendigheden af at mdtte isolere enzymet fra
geringsvaesken som en del af en fast blanding.

Selvom den kendte fremgangsmdde til fremstilling af
granulater udviser mange fordelagtige egenskaber, er en for-
bedring af den opndelige snaverhed for partikelstorrelsesfor-
delingen, den opndelige fysiske styrke af granulatet og den
opnéelige maksimale enzymatiske aktivitet af granulatet
gnskvardig.

Fremgangsmdden ifplge opfindelsen til fremstilling
af et enzymgranulat er ejendommelig ved det i den kende-
tegnende del af krav 1 angivne.

Szdvanligvis og fortrinsvis er enzymet i form af en
oplesning eller suspension af enzymet en koncentreret, vandig
oplesning eller suspension af enzymet afledt af garingsvasken.
I szrlige tilfselde, hvor det er ensket at undgd vand, kan
vandet imidlertid elimineres, f.eks. ved vakuumfordampning, og
erstattes med et voksagtigt materiale af samme art som det,
der anvendes som et flydende granuleringsmiddel.

Den kendte fremgangsmidde omfatter en recirkulation
af den art, der er beskrevet i spalte 6, linie 1 - 5, i US
patentskrift nr. 4,106,991. Nar det angives, at ca. 20% af
granulatet med overstgrrelse og understerrelse bliver recir-
kuleret, vil enhver sagkyndig pd omradet forstd, at biade
granulatet med overstgrrelse og med understgrrelse knuses til
et fint pulver for recirkulationen. Recirkulationen ifglge
opfindelsen afviger imidlertid radikalt fra denne konven-
tionelle recirkulation, badde hvad angdr partiklerne med over-
stgrrelse og partiklerne med understgrrelse. Ifplge opfin-~
delsen bliver partiklerne med overstgrrelse kun knust i et
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vist omfang, som det fremgadr af hovedkravet, hvorimod det i
henhold til den kendte fremgangsmdde knuses til et fint pulver
(under ca. 100 pm), og partiklerne med understeorrelse knuses
overhovedet ikke ifglge opfindelsen, hvorimod de i henhold til
den kehdte fremgangsmade knuses til et fint pulver (under ca.
100 pm). Denne @ndrede recirkulationsmetode har overraskende
vist sig at udeve en staerk indflydelse p& egenskaberne af

enzymgranulatet, idet enzymgranulatet fremstillet under an-

vendelse af fremgangsmidden ifglge opfindelsen bdde udviser en

meget snavrere partikelsteorrelsesfordeling og en meget storre
fysisk styrke. Det har ogsd vist sig, at partikelstgrrelses-

fordelingen kan kontrolleres meget lettere med fremgangsmdden
ifplge opfindelsen.

Den ovenfor angivne recirkulation har hovedsageligt
relation til partiklerne med "forkert" partikelstgrrelse,
d.v.s. partikler udenfor det gnskede partikelstorrelses-
interval. Ogsd partikler med "rigtig" partikelstorrelse,
d.v.s. partikler indenfor det onskede partikelstorrelses-
interval, kan recirkuleres, hvis det er hensigtsmessigt.

Fremgangsmaden ifglge opfindelsen kan gennemfgres
bdde diskontinuerligt og kontinuerligt.

Cellulosen i fiberform kan vare savsmuld, rent
fiberformet cellulose, bomuld eller andre former for ren eller
uren fibercellulose.

Der findes mange andre typer af cellulose p3 fiber-
form pad markedet, f.eks. "CEPO" og "ARBOCEL". I en publikation
fra Svenska Tramjolsfabrikerna AB, "Cepo Cellulose Powder"
angives det, at den approximative maksimale fiberlangde for
Cepo S/20.cellulose er 500 um, at den approximative gennem-
snitlige fiberlengde er 160 um, at den approximative maksimale
fiberbredde er 50 um, og at den approximative gennemsnitlige
fiberbredde er 30 um. Det angives ogsd, at Cepo S5/200
cellulose ‘har en approximativ maksimal fiberlengde pd 150 pm,
en approximativ gennemsnitlig fiberlangde p& 50 um, en

approximativ maksimal fiberbredde p& 45 UM Og en approximativ
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gennemsnitlig fiberbredde pa 25 pm. Cellulosefibre med disse
dimensioner er szrdeles velegnet til anvendelse i fremgangs-
madden ifglge opfindelsen.

Typiske kunstfibre er fremstillet af polyethylen,
polypropylen, polyestere, isar nylon, polyvinylformal-og poly-
(meth)acryliske forbindelser.

De bindemidler, der anvendes ved fremgangsmaden
ifplge opfindelsen, er de bindemidler, som konventionelt
anvendes pd granuleringsomradet, og som har et hgjt smelte-
punkt eller intet smeltepunkt overhovedet, og som er af en
ikke voksagtig natur, f.eks. polyvinylpyrrolidon, dextriner,
polyvinylalkohol, og cellulosederivater, inklusive f.eks.
hydroxypropylcellulose, methylcellulose eller CMC. Binde-
midlerne kan tilsattes i fast eller flydende form, afh®ngit
af, hvad der matte vare passende for bindemidlet. Man kan ikke
danne et granulat pa basis af cellulose, enzym, fyldstof og et
bindemiddel, som defineret i det foregdende, uden anvendelse
af et granuleringshjazlpemiddel, som defineret i det fglgende.

Alle enzymer kan granuleres ved hjelp af fremgangs-
maden ifplge opfindelsen. Man granulerer fortrinsvis
proteinaser, amylaser, lipaser og cellulaser ved fremgangs-
mdden ifplge opfindelsen. Specifikke eksempler er ALCALASE®
(en Bacillus licheniformis proteinase), ESPERASE® og SAVINASE®
(mikrobielle alkaliske proteinaser fremstillet i henhold til
britisk patentskrift nr. 1,243,784) og TERMAMYL® (en Bacillus
licheniformis amylase). Enzymet indfgres i granulatoren som en
oplgsning, f.eks. en koncentreret enzymoplgsning fremstillet
ved ultrafiltrering, omvendt osmose eller fordampning.

Fyldstoffet anvendes kun for at indstille den til-
strabte enzymaktivitet i det faerdige granulat. Da det enzym,
som indfgres i granulatoren, allerede indeholder fortyndende
urenheder, der kan betragtes som fyldstoffer, er yderligere
fyldstoffer ikke altid nedvendige for at standardisere granu-
latets enzymatiske aktivitet. Hvis man anvender et fyldstof,
er det s®&dvanligvis organiske eller uorganiske salte, som kan

vere oplgselige eller uopleselige i vand, f.eks. Na2304, NaCl,

CaCO3, eller mineraler, silicater, f.eks. kaolin eller bento-
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nit, men andre indifferente fyldstoffer, som ikke interfererer
med granuleringsprocessen og produktets senere anvendelse, kan
anvendes.

Granuleringshjzlpemidlet er vand og/eller et voks-
agtigt materiale. Granuleringshjzlpemidlet anvendes altid som
en vaskefase ved granuleringsprocessen; hvis det voksagtige
materiale er tilstede, er det derfor enten oplgst eller
dispergeret i vandet eller smeltet. Ved et voksagtigt
materiale forstds et materiale, som udviser alle af de
fplgende egenskaber: (1) smeltepunktet ligger mellem 30°C og
100°C, fortrinsvis mellem 40°C og 80°C, (2) materialet er sejt
og ikke skort og (3) materialet udviser en vasentlig plasti-
citet ved stuetemperatur.

Bade vand og voksagtigt materiale er granulerings-
hjzlpemidler, d.v.s. de er begge aktive under dannelsen af
granulatet; det voksagtige materiale forbliver som en bestand-
del i det fzrdige granulat, hvorimod sterstedelen af vandet
fjernes under torringen. For at henfgre alle mzngder til det
ferdige, terre granulat, beregnes alle procentdele sdledes pa
basis af .de totale torstoffer, hvilket betyder, at vand, som
er et af granuleringshj®lpemidlerne, ikke adderes til de andre
bestanddele, nar man beregner procentdelen af vand, hvorimod
det voksagtige materiale, det andet granuleringshjzlpemiddel,
skal adderes til de andre tgrre bestanddele, ndr man beregner’
procentdelen af voksagtigt materiale. Eksempler pa voksagtige
materialer er polyglycoler, fedtalkoholer, ethoxylerede fedt-
alkoholer, hejere fedtsyrer, mono-, di- og triglycerolestere
af hgjere fedtsyrer, f.eks. glycerolmonostearat, alkylaryl-
ethoxylater og kokosngd-monoethanolamid.

Hvis man anvender en stor mengde af voksagtigt
materiale, begr der tilsattes relativt 1lidt vand, og vice
versa. Granuleringshjslpemidlet kan sdledes enten vare vand
alene, voksagtigt materiale alene eller en blanding af vand og
voksagtigt materiale. I det tilfzlde, hvor der anvendes en
blanding af vand og voksagtigt materiale, kan vandet og det
voksagtige materiale tilszttes i vilkdrlig rakkefelge, f.eks.

ferst vandet og derpd det voksagtige materiale, eller forst
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det voksagtige materiale og derpa vandet, eller en oplgsning
eller suspension af det voksagtige materiale i vandet. I til-
felde af, at man anvender en blanding af vand og voksagtigt
materiale, kan det voksagtige materiale vare opleseligt eller
uoplgseligt (men dispergerbart) i vand.

Hvis der ikke anvendes noget vand i granulerings-
hjelpemidlet, og hvis oplgsningen eller suspensionen af
enzymet er pd ikke-vandig basis, er terring sadvanligvis
ungdvendig. I dette tilfzlde er granuleringshjazlpemidlet et
smeltet, voksagtigt materiale, og man behs#ver kun at afkele
for at fa partiklerne til at sterkne. I de fleste tilfalde
gennemfgrer man dog en vis te¢rring, og terringen gennemfgres
s@dvanligvis som en tgrring i fluidiseret masse, hvorved sma
mengder stegv og smd granulatpartikler blases bort fra
granulatets overflade. Man kan dog anvende enhver art af
tgrring. I det tilfalde, hvor man ikke anvender vand som
granuleringshjzlpemiddel, og hvor oplesningen eller
suspensionen er pa en ikke-vandig basis, kan man til
granulatet tilsztte et strgomningskonditioneringsmiddel eller
antikagemiddel, enten for eller efter keletrinnet, f.eks.
rggsilica, f.eks. de kommercielle produkter AEROSIL eller
CAB-0-SIL.

Den relative mengde af flydende enzym og flydende
granuleringshjzlpemiddel er afgsrende for partikelstgrrelserne
af det fardige enzymgranulat: jo hgjere den relative mengde af
veske er, jo sterre vil partikelsterrelserne blive. Jo staérre
den relative mengde af tilsat cellulose er, jo mere vaske kan
absorberes. Den sagkyndige vil vide, hvornar han skal terre
under processen og i hvilket omfang.

Granulatoren kan vare enhver af de kendte typer af
blandegranulatorer, tromlegranulatorer, skdlgranulatorer eller
modifikaiioner af disse. Hvis man anvender en blandegranula-
tor, f.eks. en blandetromle fra det tyske firma Gebr. Lodige
Maschinen G.m.b.H, 479 Paderborn, Elsenerstrasse 7-9, DE,
foretrzkkes det, at der monteres sma roterende knive i

granulatoren for at kompaktere granulatet.
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Man kan yderligere tilsztte fakultative additiver
sasom farvemidler, pigmenter, disintegrationsmidler eller
enzymstabiliseringsmidler, f.eks. antioxidanter.

En serlig vigtig fakultativt additiv er vandab-
sorberende middel, f.eks. Bentonit eller diatoméjord, som
muligger tilsztningen af en stgrre mengde af enzymoplésning og
dermed opndelsen af et produkt med en hgjere specifik aktivi-
tet.

En serlig foretrukken udfgrelsesform for fremgangs-

-maden ifglge opfindelsen er ejendommelig ved det i den kende-

tegnende del af krav 2 angivne. Herved opnds en tilfredsstil-
lende mekanisk styrke.

En sarlig foretrukken udfgrelsesform for fremgangs-
maden ifplge opfindelsen er ejendommelig ved det i den kende-
tegnende del af krav 3 angivne. Under é vegt-% fibre forringes
fibereffekten i nogen grad, og over 20 vagt-% fibre bevirker,
at produktionen i nogen grad bliver besverlig og at produktets
pris forgges noget.

En serlig foretrukken udfgrelsesform for fremgangs-
maden ifplge opfindelsen er ejendommelig ved det i den kende-
tegnende del af krav 4 angivne. Disse er de mest almindelige
enzymer i granulatform til industrielt formdl.

En s@rlig foretrukken udfgrelsesform for fremgangs-
maden ifglge opfindelsen er ejendommelig ved det i den kende-
tegnende del af krav 5 angivne. Herved opnas et relativt
billigt granulat.

En serlig foretrukken udferelsesform for fremgangs-
madden ifglge opfindelsen er ejendommelig ved det i den kende-
tegnende del af krav 6 angivne. Med en recirkulation under 10%
er det vanskeligt at opnéd en tilfredéstillende styrke, og med
en recirkulation over 90% bliver processen ugkonomisk pa grund
af aktivitetstab.

En s®rlig foretrukken udfegrelsesform for fremgangs-
mdden ifplge opfindelsen er ejendommelig ved det i den kende-
tegnende del af krav 7 angivne. Ved en temperatur under 20°C
vil afkeling vere ngdvendig, og ved en temperatur over 70°C
vil enzymets stabilitet forringes.
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Opfindelsen skal nu illustreres ved de fplgende
eksempler.
De aktivitetsenheder, som anvendes i eksemplerne, er

defineret som fglger.

5 | aktivitets-| definition
enzym | enhed I angivet i
I , I
proteolytisk I KNPU | AF 220/1-GB
I I
10 amylolytisk | KNU(T) | AF 214/1-GB
I |
lipolytisk - LU | AF 95/4-GB
I I
cellulolytisk | CMCU | AF 187/3-GB
15 Efter anmodning kan man rekvirere disse AF-publika-

tioner fra Novo Industri A/S, Novo Allé, 2880 Bagsvard,

Danmark.

EKSEMPEL 1

9,0 kg af et recirkuleret granulat fremstillet i

20 henhold til dette eksempel og bestdende af 1,5 kg ikke-for-

malede, fine partikler (¢ 300 pm) og 7,5 kg produktfraktion
(300-710 pm) indfgres i en Lodige blander FM 50 med

1,5 kg fibercellulose, Arbocel BC 200,
0,4 kg 'I‘iO2 og
25 7,0 kg formalet Na2504

De blandede torre komponenter besprojtes med 4,8 kg
flydende Savinase® .koncentrat (25 KNPU/g), fremstillet ved

ultrafiltrering og fordampning. Viskositeten af koncentratet
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ved 18°C er 80 cP, malt med et Brookfield RVT viskosimeter,
spindel 1, 50 omdrejninger pr. minut. Under og efter besprgjt-
ningen udsazttes den fugtige blanding for en kompakterende og
granulerende pavirkning fra det multiple knivsat, som roterer
5 med en omdrejningshastighed af 3000 omdrejninger/minut, mens

blandeorganet roterer med en rotationshastighed af 160 om-
drejninger/minut. Nar granuleringen er afsluttet, torres
granulatet pd en fluidiseret masse, og den del deraf, der
defineres som produktfraktion (in casu 300-710 pm) separares

10 med henblik pa kvalitetsprovning. Underfraktionen, som ikke
behandles, og overfraktionen, som knuses til en partikel-
storrelsesfordeling, pd en sddan mdde, at en kumulativ afbild-
ning af partikelsteorrelsesfordelingen har i det vasentlige
samme form som partikelstorrelsesfordelingen af produkt-

15 fraktionen, men som er forskudt til venstre, pa& lignende made

som vist pd fig. 1 og 2, bliver recirkuleret.

EKSEMPEL 2

Dette eksempel er et sammenligningseksempel svarende
til den fra US patentskrift nr. 4,106,991 kendte teknik.

20 3,0 kg fibercellulose, Arbocel BC 200,
0,8 kg -TiO2 og :
14,8 kg formalet NaZSO4
blandes i en Lodige blander FM 50 og besprgjtes med 6,3 kg af
et Savinase® ultrafiltrat, koncentreret ved fordampning, med
25 en aktivitet af 25 KNPU/g, efterfulgt af en
granuleringsbehandling, som beskrevet i eksempel 1. Derpa
torres granulatet pa en fluidiseret masse.
For de granulater, der fremkommer i henhold til
eksemplerne 1 og 2, opnas fplgende partikelstgrrelsesfor-

30 delinger:
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9
Partikelstgrrelsesfordeling:
Eksempel 1 Eksempel 2
2 1000 pm 2% 9%
) 850 - 4% 16%
5 > 710 - 15% 29%
? 600 - 31% 45%
2 500 - : 53% 60%
» 420 - 66% 73%
v 355 - 79% 86%
10 ¢ 300 - 10% 8%
¢ 250 - 4% 3%
Gennemsnitlig diameter 510 um 560 um
300-710 pm fraktion 81% 68%

De ovenfor angivne partikelstprrelsesfordelinger og

15 de ovenfor angivne gennemsnitlige diametre samt alle andre
partikelstgrrelsesfordelinger og gennemsnitlige diametre, som
er angivet i denne beskrivelse med krav, er beregnet pa vegt-

basis.
Stgvmengden og den fysiske styrke mdles i henhold

20 til to forskellige metoder:

A. Elutriations-stgvmetoden, som beskrevet i NOVO publika-
tion AF 129/3-GB, som kan rekvireres fra NOVO INDUSTRI

A/S.

B. Novo slidstgvmetoden, som beskrevet i NOVO publikation
25 AF 225/1-GB, som kan rekvireres fra NOVO INDUSTRI A/S.

Det fremgér af den fglgende tabel, at verdierne hvad
angar stev og fysisk styrke af granulatet ifelge eksempel 1 er
overlegene i sammenligning med verdierne i henhold til den

tilsvarende kendte teknik (eksempel 2).
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10
| Eksempel 1 | Eksempel 2
Metode | (opfindelse) l (kendt teknik)
| | aktivt, ug | | aktivt, pg
| totalt, mg | (4 KNPU/g) | totalt, mg| (4 KNPU/g
l I I I
A | 13,2 | 10700 | 89,7 ! 81500
l | ) | l
B | 7,2 | 4200 | 56,0 | 43100
| l
| aktivitet: 7,9 KNPU/g | aktivitet: 6,9 KNPU/g
EKSEMPEL 3

9,5 kg af et recirkuleret granulat fremstillet i
henhold til dette eksempel og bestdende af 1,6 kg ikke-for-
malede, fine partikler (< 300 um) og 7,9 kg produktfraktion
(300-710 pm) indfgres i en Lodige blander FM 50 med

1,43 kg fibercellulose, Arbocel BC 200,
0,38 kg TiO2 og
6,36 kg formalet Nazso4
De blandede terre komponenter besprgjtes med 4,7 kg
Savinase® ultrafiltrat, koncentreret ved fordampning, med en
aktivitet af 26 KNPU/g og hvor. 200 g af et kulhydrat-binde-~
middel er oplgst. Den fugtige blanding behandles, granuleres

Og tgrres som angivet i eksempel 1.

EKSEMPEL 4

--Dette eksempel er et sammenligningseksempel svarende
til den fra US patentskrift nr. 4,106,991 kendte teknik.
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3,0 kg fibercellulose, Arbocel BC 200,
0,8 kg TiO2 og
13,8 kg formalet Na2804

granuleres og terres som beskrevet i eksempel 2, men med til-
setning af 5,7 kg af et Savinase® ultrafiltrat, koncentreret
ved fordampning, med en aktivitet pa 26 KNPU/g, og hvori der
er oplest 400 g af et kulhydrat-bindemiddel.

Man opnaede fglgende partikelstgrrelsesfordelinger
for de granulater, der blev fremstillet i henhold til eksempel

3 og 4.

Partikelstgrrelsesfordeling:

Eksempel 3 Eksempel 4

2 1000 pm 2,7% 10%

> 850 - 5,7% 20%

> 710 - 17% 32%

? 600 - 35% 49%

? 500 - 56% 64%

2 425 - 68% 76%

2 355 - 77% 83%

£ 300 - 12% 10%

¢ 250 - ' 5,8% 5,6%
Gennemsnitlig diameter 520 um 600 pm
300-710 um fraktion 71% 58%

Det fremgdr af den felgende tabel, at vardierne hvad
angar stev og fysisk styrke af granulatet ifglge eksempel 3 er
overlegne i sammenligning med de tilsvarende vardier herende
til kendt teknik (eksempel 4).
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12
| Eksempel 3 I Eksempel 4
Metode | (opfindelse) ) | (kendt teknik)
[ | aktivt, pg | |  aktivt, ug
| totalt, mg | (4 KNPU/g) | totalt, mg| (4 KNPU/g
5 I I l I
A | 9,8 | 4100 | 109,5 | 30100
I - I I
B l 9,8 | 3500 | 150,5 | 52400
I |
10 | aktivitet: 9,4 KNPU/g | aktivitet: 7,8 KNPU/g
EKSEMPEL 5

13,4 kg af et recirkuleret granulat fremstillet i
henhold til dette eksempel og bestdende af 2,6 kg ikke-for-
malede, fine partikler (¢ 300 pum), 8,1 kg produktfraktion

15 (300-710 pm) og 2,7 kg moderat formalet overfraktion (oprinde-
ligt » 710 pm) indferes i en Lodige blander FM 50 med

1,0 kg fibercellulose, Arbocel BC 200,

0,26 kg TiO2 og

4,5 kg formalet Na2504

20 De blandede tgrre komponenter besprgjtes med 4,0 ké
flydende Savinase® koncentrat (24 KNPU/g), fremstillet ved
ultrafiltrering og fordampning. Den fugtige blanding be-
handles, granuleres og tgrres som angivet i eksempel 1.
Man opnadede fglgende partikélst¢rrelsesfordeling:
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13
Partikelstgrrelsesfordeling: 3,6% ) 1000 um
. 6,0% » 850 -
14,0% » 710 -
28,0% > 600 -
5 49,0% > 500 -
67,0% 2 425 -
81,0% ? 355 -
6,0% < 300 -
2,3% £ 250 -
10 Gennemsnitlig diameter: 495 um
300-710 um fraktion 80%

Verdierne for maengden af stgv og fysisk styrke af
300-710 um fraktionen af granulatet er angivet i den fglgende

tabel.

15 Metode | | aktivt, ug
| totalt, mg | (4 KNPU/q)
[ |

A | 1,3 | 650

l l

20 B l 3,0 I 2330
|
|

aktivitet: 9,7 KNPU/g

Der henvises til fig. 1

EKSEMPEL 6

25 10,0 kg af et recirkuleret granulat fremstillet i
henhold til dette eksempel og bestdende af 2,0 kg ikke-for-
malede, fine partikler (<300 um), 4,0 kg produktfraktion
(300-710 pum) og 4,0 kg moderat formalede overpartikler
(oprindeligt ) 710 um) indfgres i en Lodige blander FM 50

30 sammen med
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1,5 kg fibercellulose, Arbocel BC 200,
1,0 kg Perlite BF,
0,4 kg Tio2 og

5,4 kg formalet Na2504

5 De blandede tgrre komponenter besprojtes med 5,3 kg
flydende Savinase® koncentrat (13 KNPU/g), fremstillet ved
ultrafiltrering og fordampning. Den fugtige blanding be-

handles, granuleres og tgrres som angivet i eksempel 1.
Fglgende partikelstgrrelsesfordeling fremkom:

10 Partikelstorrelsesfordeling: 1,7% ) 1000 um
4,5% ) 850 -
18,0% » 710 -
32,0% » 600 -
49,0% » 500 -
15 65,0% 2 425 -
77,0% » 355 -
6,08 < 300 -
1,73 € 250 -
Gennemsnitlig diameter: 495 pm
20 300-710 pm fraktion 76%

Verdierne for mengden af stev og fysisk styrke af
den 300-710 pum fraktion af granulatet fremgdr af den felgende
tabel.
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Metode | | aktive, HI
| totalt, mg | (4 KNPU/q)
| |
A | 11,2 | 2300
| |
B | 8,9 | 3900
|
|

aktivitet: 8,3 KNPU/g

Der henvises til -fig. 2

EKSEMPEL 7

10,0 kg af et recirkuleret granulat fremstillet i
henhold til dette eksempel og bestdende af 2,5 kg ikke-for-
malede, fine partikler (< 425 um), 5,0 kg produktfraktion
(425-630 pm) og 2,5 kg moderat formalet overfraktion (oprinde-
ligt ) 630 pm) indfgres i en Lodige blander FM 50 sammen med

1,5 kg fibercellulose, Arbocel BC 200,
1,0 kg Clarcel CBL-3 diatoméjord,
0,4 kg 'I’iO2 og

5,4 kg formalet Na.SO

2774

De blandede terre komponenter besprojtes med 4,8 kg
af et Savinase® ultrafiltrat, koncentreret ved fordampning,
med en aktivitet pa 19 KNPU/g. Den fugtige blanding behandles,
granuleres og tgrres som angivet i eksempel 1.

EKSEMPEL 8

Dette eksempel er et sammenligningseksempel svarende
til den fra US patentskrift nr. 4,106,991 kendte teknik.
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3,0 kg fibercellulose, Arbocel BC 200,

0,8 kg Ti02,

2,0 kg Clarcel CBL-2 diatoméjord og

14,4 kg formalet Na2804

granuleres med 6,6 kg ultrafiltreret Savinase® koncentrat,

koncentreret ved fordampning og med en aktivitet p& 17 KNPU/g,

og teorret som beskrevet i eksempel 2.

For de granulater, der er fremkommet pa basis af

eksemplerne 7 og 8, opndedes fglgende partikelstgrrelsesfor-

delinger:

Partikelsterrelsesfordeling:

Eksempel 7
2 1000 pm 5%
> 850 - 11%
» 710 - 30% -
2 600 - 49%
2 500 - 66%
2 425 - 77%
> 355 - 85%
{ 300 - 6,9%
< 250 - 2,2%

Gennemsnitlig diameter 590 pm

Eksempel 8
18%
27%
39%
52%
66%
76%
84%
8%
3,5%

610 um

Det fremgar af den fplgende tabel, at verdierne hvad

angar stev og fysisk styrke af granulatet i henhold til

eksempel 7 er overlegne i sammenligning med de tilsvarende

verdier, som reprasenterer den kendte teknik (eksempel 8).

| Eksempel 7 | Eksempel 8
Metode { (opfindelse) | (kendt teknik)

: | | aktivt, ug | | aktivt, upg
| totalt, mg | (4 RNPU/g) | totalt, mg| (4 KNPU/g
| B | |

A | 2,0 | 1090 I 95,6 | 25200
| I I I

B | 1,3 | 650 | 28,6 | 11600
| l
| |

aktivitet: 8,2 KNPU/g

aktivitet: 5,2 KNPU/g
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EKSEMPEL 9

10,0 kg af et recirkuleret granulat fremstillet i
henhold til dette eksempel og bestaende af 1,0 kg af ikke-

formalede, fine partikler (¢ 300 um) og 9,0 kg produktfraktion
(300-900 um) indfegres i en Lodige blander FM 50 sammen med

1,5 kg fibercellulose, Arbocel BC 200,
1,0 kg Perlite BF,

0,4 kg TiO2 og

4,7 kg formalet NaZSO4

De blandede torre komponenter besprgjtes med 5,5 kg
af et Humicola insolens cellulase-ultrafiltrat, koncentreret
ved fordampning, med en aktivitet af 4630 CMCU/g og en visko-
sitet af 117 cP ved 19,5°C, og hvortil der er blandet 0,5 kg
kulhydrat-bindemiddel. Udgangsmaterialet for det flydende
cellulasekoncentrat fremstilles som angivet i US patentskrift
nr. 4,435,307. Den fugtige blanding behandles, granuleres og

torres som angivet i eksempel 1.
Man opndede fglgende partikelstegrrelsesfordeling:

Partikelstgrrelsesfordeling: 4,5% 2 1000 pm
16,0% 2?2 850 -
34,0% ? 710 -
52,0% » 600 -
70,0% ) 500 -
81,0% » 425 -~
89,0% 2 355 -
2,2% £ 300 -
0,8% ¢ 250 -
Gennemsnitlig diameter: 615 pm
300-900 um fraktion 87%

Vaerdierne for mengden af stgv og fysisk styrke af
granulatet fremgdr af den fglgende tabel.
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Metode | | aktivt, ug
| totalt, mg | (2400 CMCU/q)
| l '
A | 10,6 | 1600
I i
B | 2,5 | 760
l
| aktivitet: 2600 CMCU/g
EKSEMPEL 10

20 kg af et recirkuleret granulat fremstillet i hen-
hold til dette eksempel og bestdende af 7 kg ikke-formalede
fine partikler (< 300 um) og 13 kg produktfraktion (300 - 900

pum) indferes i en Lodige-blander FM 130 sammen med

3.0 kg fibregs cellulose, Diacel 200
2.1 kg kulhydrat-bindemiddel
13.6 kg formalet Na2$04

Et flydende lipasekoncentrat med en aktivitet af
496.000 LU/g og en viskositet af 200 cP ved 21°C blev frem-
stillet ved gazring i henhold til dansk patentansggning nr.
4499/87, efterfulgt af koncentrering ved ultrafiltrering og
fordampning.

De ovenfor angivne blandede, tgrre komponenter blev
sprojtet med 8.0 kg af det ovenfor anferte flydende lipase-
koncentrat. Den saledes fremstillede, fugtige blanding be-
handles, granuleres og tgrres som beskrevet i eksempel 1.

Man opndede fplgende partikelstgrrelsesfordeling:
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4.1% ) 1180 um
9.1% ) 1100 -

18.9% ) 850 -
31.7¢ ) 710 -
43.1% > 600 -
57.3% 2 500 -
67.2% ) 425 -
75.6% » 355 -
88.3% ) 300 -
4.6 < 250 -
Gennemsnitlig diameter: 550 pm

Produktegenskaber: Aktivitet: 155.000 LU/qg
Stevegenskaber (300 - 900 um fraktion):

Total Aktiv/pg med 155.000 LU/g
Metode A: 15.5 mg 650 pug
B: 7.1 - 1340 -

EKSEMPEL 11

5 kg termamylgranulat fremstillet i henhold til
dette eksempel anvendes som det recirkulerende materiale.
Disse 5 kg Termamyl granulat bestdr af fine partikler ( < 300
Hm), produktfraktion (300 - 900 pm) og formalet overfraktion.
Det recirkulerende materiale indfegres i en Lodige-blander af

type FM 130 sammen med fglgende granuleringskomponener:

3.0 kg cellulosefibre

0.6 kg titiandioxid

2.1 kg kulhydrat-bindemiddel
18.3 kg Na2804
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Et flydende termamylkoncenrat med en aktivitet af
550 KNU(T)/g og et torstofindhold af ca. 30% blev fremstillet
ved gazring i henhold til US patentskrift nr. 3,912,590 og DK
patentskfift nr. 123726, efterfulgt af koncentrering ved
ultrafiltrering og fordampning.

De ovenfor angivne blandede, terre komponenter blev
besprojtet med 6,8 kg af det ovenfor angivne flydende
termamylkoncentrat. Den sdledes fremstillede, fugtige blanding
behandles, granuleres og tgrres som beskrevet i eksempel 1.

Man opndede fglgende partikelsterrelsesfordeling:

9.0% > 1200 pm
14.8% ) 1000 -
22.9% > 850 -

33.08 ) 710 -
43.9% ) 600 -
57.3% » 500 -
67.5% ) 425 -
13.9% ¢ 300 -

Aktivitet: 133.7 KNU(T)/g Vandindhold: 0.7%
Stevmaling:

Metode A: total mg 9.5 1950 pg Termamyl 60 KNU(T)/g
Metode B: total mg 7.3 1100 pg Termamyl 60 KNU(T)/g
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PATENTKRAV

1, Fremgangsmade til fremstilling af et enzymgranulat, ved
hvilken man i en granulator indfgrer mellem 1,5 og 40 vegt-%
cellulosefibre eller kunstfibre, mellem 0 og 15% af et binde-
middel, enzym i form af en oplgsning eller suspension af
enzymet og fyldstof i en sé&dan mengde, som frembringer den
tilstrebte enzymaktivitet i det ferdige granulat, et flydende
granuleringshjelpemiddel bestdende af et voksagtigt materiale
og/eller vand i en mzngde mellem 0 og 40 vagt-%, hvor alle
procentdele henviser til den totale mazngde terstof, og rakke-
fglgen for indferingen af de forskellige materialer er vilkar-
lig, med undtagelse af, at i det mindste stgrstedelen af
granuleringshjzlpemidlet feorst indferes efter at i det mindste
en vesentlig del af terstofferne er indfert i granulatoren,
hvorefter den del af granulatet med partikelstorrelser, som
ligger udenfor det onskede partikelst@rrelsesinterval, re-
cirkuleres, kendetegnet ved, at recirkulationen sker uden
knusning af partiklerne med understgrrelse og med knusning af
partiklerne med overstgrrelse pad en sadan made, at en kumula-
tiv afbildning af partikelstorrelsesfordelingen af partiklerne
i hele det recirkulerede materiale har i det vasentlige samme
form som partikelstgrrelsesfordelingen af granulatet, men blot
er forskudt til venstre, hvorefter granulatet om nedvendigt

torres.

2. Fremgangsmédde ifelge krav 1, kendetegnet ved, at cellu-
losefibrene eller kunstfibrene har en gennemsnitlig fiber-
lzngde pd 50 - 500 pm, og en gennemsnitlig fiberbredde pa 20 -
50 um, fortrinsvis 25 - 40 pum.
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3. Fremgangsmade ifgplge krav 1 - 2, kendetegnet ved, at
mengden af cellulosefibre eller kunstfibre ligger mellem 4 og

20 vagt-%, baseret pd granulatets tervagt.

4, Fremgangsmdde ifglge krav 1 - 3, kendetegnet ved, at
enzymet er en protease, en amylase, en lipase, en cellulase

eller en oxidase.

5. Fremgangsmdde ifglge krav 1 - 4, kendetegnet ved, at
fyldstoffet bestdr af eller omfatter uorganiske salte.

6. Fremgangsmdde ifglge krav 1 - 5, kendetegnet ved, at

mellem 10 og 90% af granulatet recirculeres.

7. Fremgangsmdde ifglge krav 1 - 6, kendetegnet ved, at

granuleringen gennemfores ved en temperatur mellem 20 og 70°C.
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