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W a r w i c k   I n t e r n a t i o n a l   L i m i t e d   6 0 / 2 5 6 9  
G r a n u l a r   B l e a c h   A c t i v a t o r   C o m p o s i t i o n s  

The  p r e s e n t   i n v e n t i o n   r e l a t e s   to   g r a n u l a r   d e t e r g e n t  
a c t i v a t o r   c o m p o s i t i o n s   w i t h   i m p r o v e d   low  t e m p e r a t u r e  

5  a c t i v i t y ,   g r a n u l a r   d e t e r g e n t   c o m p o s i t i o n s   c o n t a i n i n g   t h e m  
and   a  p r o c e s s   s u i t a b l e   f o r   p r o d u c i n g   t h e m .  

I t   i s   w e l l   known  to   i n c o r p o r a t e   i n t o   d e t e r g e n t  
c o m p o s i t i o n s   b l e a c h i n g   c o m p o u n d s   s u c h   as  p e r b o r a t e s   a n d  
o t h e r   p e r o x y   b l e a c h e s   and  to   a c t i v a t e   t h e   b l e a c h e s   i n  

10  s i t u   u s i n g   a c t i v a t o r s   f o r   t h e s e   b l e a c h   c o m p o u n d s .   T h e  
a c t i v a t o r s   m u s t   be  p r e v e n t e d   f rom  c o m i n g   i n t o   c o n t a c t  
w i t h   t h e   b l e a c h   so  as  to   r e d u c e   or   e l i m i n a t e   r e a c t i o n   o f  
t h e   a c t i v a t o r   w i t h   t h e   b l e a c h   c o m p o u n d   p r i o r   t o  
d i s s o l u t i o n   of   t h e   e n t i r e   d e t e r g e n t   c o m p o s i t i o n   in   w a t e r .  

15  T h i s   may  be  d o n e   by  p r o v i d i n g   t h e   b l e a c h   and  b l e a c h  
a c t i v a t o r   in   s e p a r a t e   c o m p o s i t i o n s   or   by  f o r m i n g   t h e  
a c t i v a t o r   i n t o   d r y   g r a n u l e s   w i t h   b i n d e r ,   t h e   g r a n u l e s  
b e i n g   one  c o m p o n e n t   in   t h e   d r y   p a r t i c u l a t e   d e t e r g e n t  
c o m p o s i t i o n .  

20  One  e x a m p l e   o f   t h e   f o r m e r   m e t h o d   i s   d e s c r i b e d   i n  
E P - A - 0 1 7 0 7 9 1   in  w h i c h   t h e   b l e a c h   a c t i v a t o r   i s   c o m p r e s s e d  
i n t o   a  t a b l e t   w i t h   o t h e r   i n g r e d i e n t s ,   i n c l u d i n g   an  a l k a n e  

p o l y p h o s p h o n i c   a c i d ,   a  b i n d e r   a n d ,   o p t i o n a l l y ,   a  
c o n v e n t i o n a l   t a b l e t   d i s i n t e g r a t i o n   a i d ,   i . e .   a  

25  w a t e r - i n s o l u b l e ,   w a t e r - s w e l l a b l e   c o m p o u n d .   Even   w i t h   s u c h  
d i s i n t e g r a t i o n   a i d s   t h e   t a b l e t s   d i s i n t e g r a t e   t o o   s l o w l y  
and   a r e   n o t   s a t i s f a c t o r i l y   d i s p e r s e d   t h r o u g h o u t   t h e   w a t e r  
t o   w h i c h   t h e y   a r e   a d d e d .   I t   i s   i n c o n v e n i e n t   f r o m   t h e  
p o i n t   o f   v i e w   of   m a n u f a c t u r e   s i n c e   t h e   t a b l e t i n g   p r o c e s s  

30  i s   m u l t i - s t a g e   and  f r o m   t h e   p o i n t   of   v i e w   of   p a c k a g i n g  
t h e   d e t e r g e n t   c o m p o s i t i o n s   and  f o r   t h e   c o n s u m e r   to   h a v e  

s e p a r a t e   c o m p o s i t i o n s .  

I t   i s   p r e f e r r e d   to   p r o v i d e   t h e   a c t i v a t o r   in   t h e   f o r m  
o f   g r a n u l e s .   Upon  d i s s o l u t i o n   in   w a t e r   t h e   g r a n u l e s   a r e  

35  i n t e n d e d   t o   r e l e a s e   t h e   a c t i v a t o r   so  as  t o   a c t i v a t e   t h e  
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b l e a c h   c o m p o u n d .   I t   i s   g e n e r a l l y   i n t e n d e d   t h a t   t h i s  

s h o u l d   o c c u r   a t   r e l a t i v e l y   low  wash   t e m p e r a t u r e s  

( t y p i c a l l y   50°C)   and  so  t h e   a m o u n t   of   a c t i v a t o r ,   and  i t s  

m e t h o d   o f   g r a n u l a t i o n ,   m u s t   be  s u c h   t h a t   t h e   d e s i r e d  

5  a c t i v i t y   i s   a c h i e v e d   a t   t h e   c h o s e n   t e m p e r a t u r e .  

The  d e t e r g e n t   p o w d e r e d   c o m p o s i t i o n   w i l l   c o n t a i n   a  

l a r g e   n u m b e r   o f   c o m p o n e n t s   i n   a d d i t i o n   to   t h e   s u r f a c t a n t  

and   b l e a c h   c o m p o n e n t s .   F o r   i n s t a n c e   t y p i c a l  

c o m p o s i t i o n s   may  c o n t a i n   c e l l u l o s e   d e r i v a t i v e s ,  

10  s e q u e s t e r i n g   a g e n t s   s u c h   as   e t h y l e n e   d i a m i n e   t e t r a   a c e t i c  

a c i d   o r   s a l t s   t h e r e o f   o r   p h o s p h o n i c   a c i d   s e q u e s t e r i n g  

a g e n t s ,   s o d i u m   s u l p h a t e ,   s o d i u m   s i l i c a t e ,   and   p h o s p h a t e s  

or   p o l y p h o s p h a t e s .  

I t   i s   a l r e a d y   known   t o   u s e   some  of  t h e s e   m a t e r i a l s  

15  t o   f o r m   t h e   g r a n u l e s   o f   t h e   a c t i v a t o r .   T h e r e   a r e  

s e v e r a l   m e t h o d s   c u r r e n t l y   u s e d   f o r   g r a n u l a t i n g   t h e  

a c t i v a t o r .  

In   one   m e t h o d ,   s u c h   as  t h e   m e t h o d   t h a t   i s   s a i d   t o   b e  

p r e f e r r e d   i n   G B - A - 2 , 0 5 3 , 9 9 8 ,   p a r t i c u l a t e   a c t i v a t o r   i s  

20  g r a n u l a t e d   u s i n g   t r i p h o s p h a t e   .  F o r   i n s t a n c e   a  s a t u r a t e d  

a q u e o u s   s o l u t i o n   o f   p o t a s s i u m   t r i p h o s p h a t e   may  be  s p r a y e d  

on  to   a  b l e n d   o f   p a r t i c u l a t e   a c t i v a t o r   and  p a r t i c u l a t e  

s o d i u m   t r i p h o s p h a t e .   U n f o r t u n a t e l y   t h i s   m a k e s   i t  

i n e v i t a b l e   t h a t   t h e   d e t e r g e n t   c o m p o s i t i o n   c o n t a i n s   l a r g e  

25  a m o u n t s   o f   p h o s p h a t e   and   t h i s   may  be  u n d e s i r a b l e   f o r  

e n v i r o n m e n t a l   r e a s o n s   . 

In   a  s e c o n d   m e t h o d   t h e   a c t i v a t o r   i s   g r a n u l a t e d   u s i n g  

a  m e l t   o f   d e t e r g e n t   c o m p o n e n t s ,   f o r   i n s t a n c e   as   d e s c r i b e d  

in   G B - A - 1 , 5 5 7 , 7 6 8 ,   G B - A - 1 5 6 1 3 3 3   ,  E P - A - 0 0 6 2 5 2 3   o r  

30  E P - A - 0 1 O 6 6 3 4 .   The  r e s u l t a n t   g r a n u l e s   c an   t h e n   o n l y   b e  

u s e d   in   d e t e r g e n t   c o m p o s i t i o n s   w i t h   w h i c h   t h e   g r a n u l a t i n g  

d e t e r g e n t   i s   c o m p a t i b l e ,   and  t h i s   t h e r e f o r e   r e s t r i c t s   t h e  

p o t e n t i a l   u s e   o f   t h e   g r a n u l a t e d   a c t i v a t o r   c o m p o s i t i o n .  

In   a  t h i r d   m e t h o d   t h e   p a r t i c u l a t e   a c t i v a t o r   i s  

35  g r a n u l a t e d   by  c o m p a c t i o n   o f   a  w e t   mix  of   t h e   b i n d e r   a n d  
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t h e   a c t i v a t o r ,   e . g .   by  e x t r u s i o n   t h r o u g h   a  d i e   o r   b e t w e e n  

r o l l e r s   f o l l o w e d   by  c h o p p i n g   to   t h e   d e s i r e d   s i z e   as  i n  

E P - A - 0 0 7 5 8 1 8 .  

T h a t   s p e c i f i c a t i o n   s u g g e s t s   u s i n g   a  w a t e r - i n s o l u b l e  
5  b u t   w a t e r   s w e l l a b l e   d i s i n t e g r a t i o n   a i d ,   b u t   s u c h  

m a t e r i a l s   do  n o t   l e a d   to   s a t i s f a c t o r y   d i s i n t e g r a t i o n   o f  

t h e   g r a n u l e s   or   do  n o t   do  so  q u i c k l y   e n o u g h   a t   l o w  

t e m p e r a t u r e s ,   e s p e c i a l l y   when  q u i t e   h i g h   a m o u n t s   of   b i n e r  

a r e   u s e d .  

10  A n o t h e r   p r o b l e m   w i t h   s u c h   p r o c e s s e s   i s   t h a t   i t   i s   a  

m u l t i - s t a g e   p r o c e s s   and  t h e   e x t r u s i o n   and  c h o p p i n g   s t e p s  
can   be  t i m e   c o n s u m i n g   and  e n e r g y - e x p e n s i v e   and  t h e   r a t i o s  

of   t h e   a m o u n t s   of   t h e   c o m p o n e n t s   c a n n o t   be  v a r i e d   a t  

w i l l .   In  p r a c t i c e   t h e   a m o u n t   of   b i n d e r   h a s   t o   be  b e l o w  
15  10%  by  w e i g h t .   Such   low  a m o u n t s   of   b i n d e r s   may  b e  

d i s a d v a n t a g e o u s   f o r   s e v e r a l   r e a s o n s ,   f i r s t l y   b e c a u s e   t h e  

g r a n u l e s   may  h a v e   i n s u f f i c i e n t   m e c h a n i c a l   s t r e n g t h   s o  
t h a t   t h e y   may  be  d e g r a d e d   d u r i n g   s u b s e q u e n t   p r o c e s s i n g  
fumes   w h i c h   a r e   a  h e a l t h   h a z a r d   and  w h i c h   s e t t l e   o u t   i n  

20  t h e   p a r t i c u l a t e   d e t e r g e n t   and  s e c o n d l y   b e c a u s e   i t   m a y  
o f t e n   be  d e s i r a b l e   to   i n c o r p o r a t e   a  h i g h e r   a m o u n t   o f   t h e  

b i n d e r   m a t e r i a l   as  a  c o m p o n e n t   h a v i n g   f u n c t i o n s   o t h e r  

t h a n   as  a  b i n d e r i n   t h e   d e t e r g e n t   c o m p o s i t i o n s .  

In  D E - A - 2 0 4 8 3 3 1   b l e a c h   a c t i v a t o r   g r a n u l e s   a r e  
25  p r o d u c e d   by  m i x i n g   d r y   p a r t i c l e s   of   t h e   a c t i v a t o r   w i t h  

i n o r g a n i c   s a l t s   c o n t a i n i n g   w a t e r   of   h y d r a t i o n   and  t h e n  

m o i s t e n i n g   t h e   b l e n d   w i t h   w a t e r   or   a  s o l u t i o n   o f  

g r a n u l a t i n g   a i d ,   w h i c h   i s   s e l e c t e d   f rom  i n o r g a n i c   s a l t s ,  

o r g a n i c   b i n d e r s   and  d e t e r g e n t   c o m p o u n d s .  
30  The  g r a n u l a t i n g   a i d   i s   p r e s e n t   in   t h e   f i n a l   g r a n u l e s  

in  an  a m o u n t   in   t h e   r a n g e   1-20%  by  w e i g h t   b u t   u s u a l l y  
l e s s   t h a n   10%.  The  p r o b l e m   w i t h   u s i n g   an  a q u e o u s   s o l u t i o n  

or   d i s p e r s i o n   of   o r g a n i c   b i n d e r   i s   t h a t   s u c h   a q u e o u s  
m i x t u r e s   a r e   v i s c o u s   and   d i f f i c u l t   to   h a n d l e   e x p e c i a l l y  

35  a t   h i g h   c o n c e n t r a t i o n s .   T h i s   l i m i t s   t h e   a m o u n t   of   t h e  
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g r a n u l a t i n g   a i d   t h a t   can   p r a c t i c a l l y   be  i n c o r p o r a t e d   i n t o  

t h e   g r a n u l e s   s i n c e   t h e   a d d i t i o n   of   l a r g e   a m o u n t s   of  w a t e r  

r e n d e r s   t h e   b l e n d   i n t o   a  p a s t y   m i x t u r e   w h i c h   c a n n o t   b e  

h a n d l e d ,   o r   t h e   l i q u i d   m u s t   be  a d d e d   o v e r   an  e x t e n d e d  

>  p e r i o d ,   w h i c h   i s   u n d e s i r a b l e ,   and  t h e   p r o c e s s   b e c o m e s  

u n e c o n o m i c   b e c u a s e   of   t h e   l a r g e   e n e r g y   r e q u i r e m e n t s   f o r  

d r y i n g   t h e   g r a n u l e s .   The  low  a m o u n t s   o f   o r g a n i c   b i n d e r  

t h a t   c a n   be  u s e d   may  be  i n s u f f i c i e n t   f o r   s a t i s f a c t o r y  

s t r e n g t h   p r o p e r t i e s .  

3  An  i m p r o v e m e n t   o f   t h e   p r o c e s s   in   D E - A - 2 0 4 8 3 3 1   i s  

d e s c r i b e d   in   E P - A - 0 0 3 7 0 2 6   w h e r e ,   i n s t e a d   o f   i n c o r p o r a t i n g  

a l l   o f   t h e   o r g a n i c   b i n d e r   in   s o l u t i o n   o r   d i s p e r s i o n   i n  

t h e   w a t e r   u s e d   to   m o i s t e n   t h e   d r y   b l e a c h   a c t i v a t o r ,   p a r t  

o r   a l l   o f   t h e   b i n d e r   i s   m i x e d   as  d ry   p a r t i c l e s   w i t h   t h e  

5  a c t i v a t o r   p a r t i c l e s ,   b e f o r e   t h e   m o i s t e n i n g   t a k e s   p l a c e .  

A g a i n ,   w a t e r - s w e l l a b l e   m a t e r i a l s   can  be  i n c o r p o r a t e d   i n t o  

t h e   g r a n u l e s   as  d i s i n t e g r a t i o n   a i d s ,   b u t   t h e s e   do  n o t  

g i v e   s a t i s f a c t o r y   i n c r e a s e s   in   t h e   r a t e   o f   d i s i n t e g r a t i o n  

of   t h e   g r a n u l e s   in   u s e ,   e s p e c i a l l y   a t   low  t e m p e r a t u r e s .  

0  i n   D E - A - 3 2 4 7 8 9 3   s p e c i a l   p o l y p h o s p h o n i c   a c i d s   a n d  

t h e i r   w a t e r   s o l u b l e   s a l t s   a r e   u s e d   as  s t a b i l i s e r s   f o r  

b l e a c h   a c t i v a t o r s .   I t   i s   s t a t e d   t h a t   t h e   s t a b i l i s e r s   c a n  

be  c o - g r a n u l a t e d   w i t h   t h e   b l e a c h   a c t i v a t o r   by  m i x i n g   d r y  

s t a b i l i s e r   w i t h   d r y   a c t i v a t o r   p a r t i c l e s   and  t h e n  

15  g r a n u l a t i n g   by  any   of   t h e   c o n v e n t i o n a l   p r o c e s s e s   e . g .   b y  

s p r a y i n g   a  d r y   b l e n d   w i t h   a  s o l u t i o n   of   an  o r g a n i c  

b i n d e r .   T h e s e   a l l   s u f f e r   f r o m   t h e   d i s a d v a n t a g e s   d e s c r i b e d  

a b o v e   a n d   t h e   i n c l u s i o n   o f   p a r t i c u l a t e   p o l y p h o s p h o n a t e  

d o e s   n o t   a f f e c t   t h e   r a t e   o f   d i s i n t e g r a t i o n   of   t h e  

50  g r a n u l e s   s i g n i f i c a n t l y .  

The   m e t h o d   d e s c r i b e d   in   E P - A - 0 0 3 7 0 2 6   a n d  

D E - A - 2 0 4 8 3 3 1   h a s   t h e   a d v a n t a g e s   t h a t   i t   d o e s   n o t   c a u s e  

e n v i r o n m e n t a l   p o l l u t i o n   and   t h e   g r a n u l a t e   can   be  u s e d   i n  

a  w i d e   v a r i e t y   of   d e t e r g e n t   c o m p o s i t i o n s .   H o w e v e r   i t  

35  h a s   t h e   d i s a d v a n t a g e   t h a t   t h e   a m o u n t   of  b i n d e r   h a s   t o   b e  
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low  and  t h i s   can   r e s u l t   in   t h e   g r a n u l e s   b r e a k i n g   d u r i n g  

m a n u f a c t u r e ,   c a u s i n g   p r o c e s s i n g   d i f f i c u l t i e s .   T h e  

p r o d u c t   h a s ,   d e s p i t e   t h i s ,   b e e n   w i d e l y   a c c e p t e d   as  b e i n g  

v e r y   s u c c e s s f u l .  

5  H o w e v e r   we  h a v e   now  o b s e r v e d   t h a t   d e s p i t e   i t s  

s u c c e s s   i t   d o e s   n o t   a c h i e v e   i t s   f u l l   p o t e n t i a l   d u r i n g   u s e  

a t   low  t e m p e r a t u r e s .   In  p a r t i c u l a r   we  b e l i e v e   t h a t  

d u r i n g   a  n o r m a l   low  t e m p e r a t u r e   w a s h   c y c l e   a  s i g n i f i c a n t  

a m o u n t   of   t h e   a c t i v a t o r   i s   n o t   r e l e a s e d   i n t o   s o l u t i o n .  
10  T h i s   p r o b l e m   b e c o m e s   p a r t i c u l a r l y   s e r i o u s   w i t h   d e c r e a s i n g  

wash   t e m p e r a t u r e   and  when  t h e   c o m p o s i t i o n   i s   u s e d   in  c o l d  

f i l l   m a c h i n e s   w h e r e   t h e   w a t e r   t e m p e r a t u r e   can   be  l e s s  

t h a n   2 O ° C .  

I t   w o u l d   t h e r e f o r e   be  d e s i r a b l e   to   p r o d u c e   a  
15  g r a n u l a t e d   c o m p o s i t i o n   t h a t   g i v e s   i m p r o v e d   a c t i v i t y ,  

e s p e c i a l l y   a t   low  wash   t e m p e r a t u r e s   and  w i t h   c o l d - f i l l  

wash   c y c l e s .   I t   w o u l d   a l s o   be  d e s i r a b l e   to   be  a b l e   t o  

i n c r e a s e   t h e   a m o u n t   of   b i n d e r   a b o v e   t h e   l e v e l s   p r o p o s e d  
in   E P - A - 0 0 3 7 O 2 6   w i t h o u t   c a u s i n g   t h e   c o m p o s i t i o n   to   h a v e  

20  i n a d e q u a t e   a c t i v i t y .  

A c c o r d i n g   to   t h e   i n v e n t i o n   a  g r a n u l a t e d   d e t e r g e n t  
b l e a c h   a c t i v a t o r   c o m p o s i t i o n   c o m p r i s e s   g r a n u l e s  

c o m p r i s i n g   t h e   a c t i v a t o r   in   p a r t i c u l a t e   f o r m   b o n d e d   by  a n  

o r g a n i c   b i n d e r   and  i s   c h a r a c t e r i s e d   in   t h a t   t h e   g r a n u l e s  
25  c o n t a i n   a  w a t e r   s o l u b l e   g r a n u l e   d i s i n t e g r a t i o n   a i d   and  i n  

t h a t   t h e   2  m i n u t e   a c t i v i t y   of   t h e   c o m p o s i t i o n   w h e n  

d i s s o l v e d   in   w a t e r   a t   20  °C  c o n t a i n i n g   p e r b o r a t e   and  a  

d e t e r g e n t   b a s e   i s   more  t h a n   1 .3   t i m e s   and  up  to   a b o u t   5 

t i m e s   t h e   a c t i v i t y   of   t h e   s t a n d a r d   c o m p o s i t i o n .  
30  in   t h e   p r e s e n t   s p e c i f i c a t i o n   t h e   " s t a n d a r d  

c o m p o s i t i o n "   i s   one  p a r t i c u l a r   e x a m p l e   of   a  t y p i c a l  

c o m p o s i t i o n   made  by  t h e   p r o c e s s   d e s c r i b e d   i n  

E P - A - 0 0 3 7 0 2 6 .   I t   i s   f o r m e d   by  m i x i n g   d r y   p a r t i c l e s   o f  

t e t r a a c e t y l e t h y l e n e d i a m i n e   (TAED)  b l e a c h   a c t i v a t o r   ( 1 0 0  
35  p a r t s )   w i t h   d ry   p a r t i c l e s   of   s o d i u m  
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c a r b o x y m e t h y l c e l l u l o s e   (CMC)  b i n d e r   ( 5 . 5 3   p a r t s )   in   a  

s u i t a b l e   m i x e r   ( e . g .   a  S h u g i   F l e x o m i x   ( t r a d e   m a r k ) )   or   a  

L o d i g e   p l o u g h s h a r e   m i x e r   f o r   3  m i n u t e s   and  t h e n   a d d i n g  

a b o u t   23  p a r t s   w a t e r .   M i x i n g   i s   c o n t i n u e d   f o r   a  f u r t h e r   2 

5  m i n u t e s   a f t e r   w h i c h   t h e   p r o d u c t   i s   d i s c h a r g e d   and  d r i e d  

f o r   15  m i n u t e s   a t   60°C  u s i n g   a  f l u i d   bed   d r i e r .  

P r e f e r r e d   c o m p o s i t i o n s   a r e   t h o s e   i n   w h i c h   t h e  

p r e s e n c e   of   t h e   d i s i n t e g r a t i o n   a i d   c a u s e s   s u b s t a n t i a l  

i n c r e a s e   in   t h e   a c t i v i t y   o f   t h e   c o m p o s i t i o n   w h e n  

10  d i s s o l v e d   i n   w a t e r   a t   20  °C  c o n t a i n i n g   p e r b o r a t e   and  a  

d e t e r g e n t   b a s e   in  a  s i m u l a t i o n   of   a  c o l d - f i l l   s y s t e m   (PA 

20)  .  The  o b j e c t i v e   o f   t h e   i n v e n t i o n   h e r e   i s   to   r e d u c e   t h e  

q u a n t i t y   of   u n d i s s o l v e d   a c t i v a t o r   c o l l e c t i n g   in   t h e   s u m p  

o f   t h e   m a c h i n e   by  e f f e c t i n g   r a p i d   r e l e a s e   of   t h e  

15  a v a i l a b l e   p e r a c i d .   In   s u c h   a  s i m u l a t e d   t e s t   t h e   p r e f e r r e d  

c o m p o s i t i o n s   show  an  i n c r e a s e   i n   a c t i v i t y   of   more   t h a n  

1 . 3   t i m e s   c o m p a r e d   t o   t h e   c o m p o s i t i o n s   f r e e   of   t h e  

g r a n u l a t i o n   a i d   a f t e r   2  m i n u t e s   o f   t h e   t e s t   and  a n  

i n c r e a s e   of   more   t h a n   1 . 3   a f t e r   5  m i n u t e s   o f   t h e   t e s t .  

20  The  2  and  5  m i n u t e s   a c t i v i t i e s   a t   20°C  (PA20,  t = 2  

a n d   t = 5 )   a r e   m e a s u r e d   by  t h e   f o l l o w i n g   t e s t .   T h e  

g r a n u l a t e d   c o m p o s i t i o n   (3g)  i s   a d d e d   t o   1  l i t r e   o f  

d i s t i l l e d   w a t e r   c o n t a i n i n g   100  ppm  of   c a l c i u m   i o n s   a n d  

40g  o f   a  s p r a y   d r i e d   d e t e r g e n t   b a s e   (ECE  d e t e r g e n t   b a s e  

25  o b t a i n e d   f r o m   t h e   S o c i e t y   o f   D y e r s   and  C o l o u r i s t s ,  

B r a d f o r d ,   W.  Y o r k s )   ,  t h e r m o s t a t i c a l l y   c o n t r o l l e d   a t   20  CC. 

S o d i u m   p e r b o r a t e   t e t r a h y d r a t e   (12g)   i s   a d d e d   and  t h e  

t i m e r   s e t   to   z e r o .   A l i q u o t s   of   50  ml  a r e   t a k e n   a t   2,  5 

m in   and   t i t r a t e d   as  d e s c r i b e d   a b o v e .   The  r e s u l t s   a r e  

30  e x p r e s s e d   as  m o l e s   o f   p e r a c i d   l i b e r a t e d   p e r   g  o f  

a c t i v a t o r   as  a  p e r c e n t a g e   of   t h e   t h e o r e t i c a l   q u a n t i t y  

a v a i l a b l e .  

P r e f e r r e d   c o m p o s i t i o n s   a r e   t h o s e   in   w h i c h   t h e  

p r e s e n c e   of   t h e   d i s i n t e g r a t i o n   a i d   c a u s e s   s u b s t a n t i a l  

35  i n c r e a s e   in   t h e   a c t i v i t y   of   t h e   c o m p o s i t i o n   w h e n  
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d i s s o l v e d   in   w a t e r   a t   40°C  c o n t a i n i n g   p e r b o r a t e   (PA40)  . 
P a r t i c u l a r l y   p r e f e r r e d   a r e   t h o s e   c o m p o s i t i o n s   h a v i n g   a  3 0  

m i n u t e   a c t i v i t y   w h i c h   i s   more   t h a n   d o u b l e ,   p r e f e r a b l y  

more   t h a n   f o u r   t i m e s   and  m o s t   p r e f e r a b l y   more   t h a n   t e n  
5  t i m e s ,   f o r   i n s t a n c e   t w e n t y   f i v e   to   f i f t y   t i m e s ,   t h e  

a c t i v i t y   of  t h e   c o r r e s p o n d i n g   c o m p o s i t i o n s   f r e e   o f  

g r a n u l a t i o n   a i d .   O t h e r   p r e f e r r e d   c o m p o s i t i o n s   a r e   t h o s e  
w h i c h   h a v e   a  5  m i n u t e   a c t i v i t y   more   t h a n   1 .2   t i m e s   a n d  

p r e f e r a b l y   more   t h a n   1 .5   t i m e s ,   f o r   i n s t a n c e   1 .7   to   2 . 5  
10  t i m e s   t h e   5  m i n u t e   a c t i v i t y   of   t h e   c o r r e s p o n d i n g   g r a n u l e s  

f r e e   of   d i s i n t e g r a t i o n   a i d .  

The  5  and  30  m i n u t e   a c t i v i t i e s   a t   40  °C  (PA40  t=5  a n d  

t = 3 0 )   a r e   a  m e a s u r e   of  a c t i v i t y   t h r o u g h o u t   t h e   wash   c y c l e  
and  a r e   m e a s u r e d   by  t h e   f o l l o w i n g   t e s t .   The  g r a n u l a t e d  

!5  c o m p o s i t i o n   ( lg )   i s   a d d e d   t o   1  l i t r e   of   d i s t i l l e d   w a t e r  

c o n t a i n i n g   100  ppm  of   c a l c i u m   i o n s   and  1  d r o p   o f   s o d i u m  

d o d e c y l b e n z e n e   s u l p h o n a t e   as  a  w e t t i n g   a g e n t ,  
t h e r m o s t a t i c a l l y   c o n t r o l l e d   a t   40°C .   S o d i u m   p e r b o r a t e  

t e t r a h y d r a t e   (5g)  i s   a d d e d   and  t h e   t i m e r   s e t   to   z e r o .  
20  A l i q u o t s   (5Oml)  w e r e   r e m o v e d   a t   5  and  30  m i n u t e s   a n d  

t i t r a t e d   a t   0°C  a g a i n s t   0 .1M  s o d i u m   t h i o s u l p h a t e   in  t h e  

p r e s e n c e   of   p o t a s s i u m   i o d i d e   and  g l a c i a l   a c e t i c   a c i d .  
The  e n d - p o i n t   of   t h e   t i t r a t i o n   i s   d e t e r m i n e d   u s i n g   V i t e x  

( t r a d e   mark)   i n d i c a t o r .   D u p l i c a t e   t i t r a t i o n s   a r e  
25  c a r r i e d   o u t   f o r   e a c h   t i m e   i n t e r v a l .  

The  q u a n t i t y   of  p e r   a c i d   f o u n d   by  e a c h   t i t r a t i o n  

(PA40)  i s   e x p r e s s e d   as  t h e   n u m b e r   o f   m o l e s   of   p e r a c i d / g  
a c t i v a t o r ,   as  100%  a c t i v e   m a t e r i a l ,   i . e . ,   a  c o r r e c t i o n   i s  
made  f o r   t h e   b i n d e r   c o n t e n t .  

30  

The  g r a n u l e   d i s i n t e g r a t i o n   a i d   can  be  any  w a t e r  
s o l u b l e   m a t e r i a l   t h a t   w i l l   p r o m o t e   r u p t u r e   of   t h e  

g r a n u l e s   and  e x p o s u r e   of   t h e   a c t i v a t o r   p a r t i c l e s   t o   t h e  

w a t e r .   I t   i s   a d v a n t a g e o u s   i f   t h e   g r a n u l e   d i s i n t e g r a t i o n  
35  a i d   h a s   s t a b i l i s i n g   p r o p e r t i e s   upon   t h e   p e r a c i d   s p e c i e s  
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f o r m e d   on  t h e   r e a c t i o n   o f   t h e   b l e a c h   and   t h e   a c t i v a t o r .  

By  u s i n g   t h e s e   s t a b i l i s i n g   c o m p o u n d s   i t   i s   p o s s i b l e   t o  

m a i n t a i n   t h e   p e r a c i d   a c t i v i t y   o v e r   an  e x t e n d e d   p e r i o d   i n  

t h e   w a s h   as  c o m p a r e d   to   c o m p o s i t i o n s   f r e e   i f   t h e  

5  c o m p o u n d s .   T h u s   t h e   30  m i n u t e   a c t i v i t y   a t   40  °C  ( a s  

d e f i n e d   a b o v e )   c a n   be  m a i n t a i n e d   a t ,   o r   c l o s e   t o ,   t h e   5 

m i n u t e   a c t i v i t y   a t   40  ° C .  

P r e f e r a b l y   t h e   d i s i n t e g r a t i o n   i s   a  s e q u e s t e r i n g  

a g e n t   o r   m i x t u r e   o f   s e q u e s t e r i n g   a g e n t s .   I t   may  be  a n  

10  a m i n o   c a r b o x y l i c   a c i d   s e q u e s t e r i n g   a g e n t ,   f o r   i n s t a n c e  

n i t r i l o   t r i a c e t i c   a c i d   o r   e t h y l e n e   d i a m i n e   t e t r a   a c e t i c  

a c i d   o r   d i e t h y l e n e   t r i a m i n e   p e n t a   a c e t i c   a c i d   (or   s a l t s  

t h e r e o f )   o r   a  low  m o l e c u l a r   w e i g h t   a n i o n i c   p o l y m e r   f o r m e d  

f r o m   e t h y l e n i c a l l y   u n s a t u r a t e d   m o n o m e r s   e . g .   u n s a t u r a t e d  

15  c a r b o x y l i c   a c i d   o r   s u l p h o n i c   a c i d   m o n o m e r s ,   s u c h   a s  

a c r y l i c   a c i d ,   b u t   p r e f e r a b l y   t h e   g r a n u l a t i n g   a i d   i s   a  

p h o s p h o n i c   a c i d   s e q u e s t r a n t   or   s t a b i l i s e r .  

The  d i s i n t e g r a t i o n   a i d   may  c o m p r i s e ,   in   a d d i t i o n   t o  

s u c h   s e q u e s t e r i n g   a g e n t s ,   w a t e r - s o l u b l e   i n o r g a n i c   s a l t s ,  

20  s u c h   as   a l k a l i   m e t a l   or   a l k a l i n e   e a r t h   m e t a l   s a l t s ,  

p r e f e r a b l y   s o d i u m ,   p o t a s s i u m   c a l c i u m   or   m a g n e s i u m   s a l t s  

o r   m i x t u r e s .   The  s a l t s   may  be  t h e   w a t e r - s o l u b l e  

s u l p h a t e s ,   c a r b o n a t e s   or   h a l i d e s ,   u s u a l l y   c h l o r i d e s ,  

m i x t u r e s   c a n   be  u s e d .   P a r t i c u l a r l y   s u i t a b l e   e x a m p l e s   a r e  

25  s o d i u m   s u l p h a t e   and   m a g n e s i u m   s u l p h a t e .  

A l t h o u g h   i t   h a s   b e e n   p r o p o s e d   t o   c o - g r a n u l a t e  

p h o s p h o n i c   a c i d   d e r i v a t i v e s   w i t h   b l e a c h   a c t i v a t o r s ,   f o r  

e x a m p l e   i n   G B - A - 2 0 5 3 9 9 8   and  G B - A - 1 5 6 1 3 3 3   t h o s e   e x a m p l e s  

h a v e   u s e d   d i f f e r e n t   b i n d e r s   in  t h e i r   p r o c e s s e s   w h i c h   h a v e  

30  t h e   p r o b l e m s   e x p l a i n e d   a b o v e   and  t h e r e   h a s   b e e n   n o  

s u g g e s t i o n   how  t o   i m p r o v e   g r a n u l e s   b o u n d   by  o r g a n i c  

b i n d e r .   A l t h o u g h   t h e   p r o c e s s   in   D E - A - 3 2 4 7 8 9 3   u s e s   a n  

o r g a n i c   b i n d e r ,   i t   i s   a p p l i e d   f r o m   a q u e o u s   s o l u t i o n   ( o r  

d i s p e r s i o n )   w h i c h   h a s   t h e   d i s a d v a n t a g e s   m e n t i o n e d   a b o v e .  

35  F u r t h e r   m o r e   t h e   p h o s p h o n i c   a c i d   i s   u s e d   as  p a r t   o f   t h e  
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d r y   m a t e r i a l s   and  w i l l   n o t   b e c o m e   d i s p e r s e d   w i t h i n   t h e  
g r a n u l e ,   so  t h a t   i t   w i l l   n o t   h a v e   any  s i g n i f i c a n t   e f f e c t  
on  t h e   r a t e   of   d i s i n t e g r a t i o n   and  a p p e a r a n c e   of   a c t i v a t o r  

a c t i v i t y .  

5  In  p a r t i c u l a r   t h e r e   h a s   b e e n   no  s u g g e s t i o n   t h a t   t h e  
m a t e r i a l s   and  a m o u n t s   s h o u l d   be  s u c h   t h a t   t h e   2  m i n u t e  

a c t i v i t y   a t   20°C  or   5  and  30  m i n u t e   a c t i v i t i e s   a t   40°C  o f  
t h e   g r a n u l e s   c o u l d   or   s h o u l d   be  i n c r e a s e d ,   f o r   i n s t a n c e  

as  d i s c u s s e d   a b o v e ,   n o r   w o u l d   t h e   p r o c e s s   d e s c r i b e d   i n  
10  D E - A - 3 2 4 7 8 9 3   h a v e   p r o v i d e d   s u c h   i n c r e a s e s .  

Any  of   t h e   p h o s p h o n i c   a c i d   c o m p o u n d s   c o n v e n t i o n a l l y  
p r e s e n t   in  d e t e r g e n t s   as  s t a b i l i s e r s   or   s e q u e s t r a n t s   m a y  
be  u s e d   i n c l u d i n g   e t h y l e n e   d i a m i n e   t e t r a   ( m e t h y l e n e  
p h o s p h o n i c   a c i d )   (EDTMP)  f o r   i n s t a n c e   as  t h e   f r e e   a c i d   o r  

15  as   t h e   hexa   s o d i u m   s a l t ,   d i e t h y l e n e   t r i a m i n e   p e n t a  
( m e t h y l e n e   p h o s p h o n i c   a c i d )   (DTPMP)  ,  h e x a m e t h y l e n e  

d i a m i n e   t e t r a p h o s p h o n i c   a c i d   (HMDTP)  ,  n i t r i l o t r i s m e t h y l -  
e n e p h o s p h o n i c   a c i d   (NTMP)  or   i t s   s o d i u m   s a l t   o r  
h y d r o x y e t h y l - l , l - d i p h o s p h o n i c   a c i d   (HEDP)  .  T h e  

20  p h o s p h o n i c   a c i d s   may  be  p r e s e n t   as  in   t h e   g r a n u l e s   a s  
f r e e   a c i d   or  as  a c c e p t a b l e   and  a c t i v e   s a l t s   e . g .   w i t h  
a m m o n i a ,   a l k a l i   m e t a l   ( g e n e r a l l y   s o d i u m )   or   a l k a l i n e  
e a r t h   m e t a l   ( g e n e r a l l y   c a l c i u m   or   m a g n e s i u m )   or  a s  
c o m p l e x e s   w i t h ,   f o r   i n s t a n c e ,   z i n c   or   a l u m i n i u m .   T h e  

25  p h o s p h o n i c   a c i d s   h a v e   t h e   f u r t h e r   p r o p e r t y   t h a t   t h e y  
e n h a n c e   t h e   s t a b i l i t y   of   t h e   p e r a c i d   s p e c i e s   f o r m e d  

d u r i n g   t h e   r e a c t i o n   of   t h e   b l e a c h   and  t h e   b l e a c h  
a c t i v a t o r .  

The  b i n d e r   m u s t   be  an  o r g a n i c   p o l y m e r i c   b i n d e r   t h a t  
30  can   be  a  n a t u r a l   or  s y n t h e t i c   p o l y m e r   and  can  be  w a t e r  

s w e l l a b l e   or  w a t e r   s o l u b l e .   S y n t h e t i c   b i n d e r s   i n c l u d e  

p o l y a c r y l a t e s ,   p o l y m a l e a t e s   and  p o l y v i n y l   p y r o l l i d o n e s ,  
w h i c h   may  be  c r o s s   l i n k e d ,   e . g . ,   t h e   c r o s s   l i n k e d  
p o l y v i n y l   p y r o l l i d o n e   s o l d   u n d e r   t h e   t r a d e   mark   G a f d i s .  

35  P r e f e r a b l y   t h e   b i n d e r   i s   a  n a t u r a l   b i n d e r   ( i n c l u d i n g  
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d e r i v a t i v e s   t h e r e o f )   ,  m o s t   p r e f e r a b l y   a  s t a r c h   b i n d e r ,  

g e n e r a l l y   a  s t a r c h   e t h e r ,   o r   a  c e l l u l o s e   b i n d e r ,  

g e n e r a l l y   a  c e l l u l o s e   e t h e r   o r   e s t e r .   P a r t i c u l a r l y  

p r e f e r r e d   b i n d e r s   a r e   c a r b o x y m e t h y l   c e l l u l o s e   CMC.  , 

5  The  w e i g h t   r a t i o   o f   a c t i v a t o r :   b i n d e r   may  be  f r o m   , 

9 8 : 2   t o   3 0 : 7 0 ,   g e n e r a l l y   9 8 : 2   t o   5 0 : 5 0 .   I t   i s   ; 

p a r t i c u l a r   a d v a n t a g e   of   t h e   i n v e n t i o n   t h a t   i t   i s   n o t  

n e c e s s a r y   t o   k e e p   t h e   a m o u n t   o f   b i n d e r   b e l o w   10%  and  i 

a l t h o u g h   t h i s   can   be  d o n e   p a r t i c u l a r l y   p r e f e r r e d  

10  c o m p o s i t i o n s   h a v e   r a t i o s   of   8 9 : 1 1   to   5 5 : 4 5 .   • 

The  a m o u n t   of   g r a n u l a t i n g   a i d ( s )   w i l l   d e p e n d   on  t h e  

g r a n u l a t i o n   a i d ( s )   b e i n g   u s e d   and   on  t h e   b i n d e r   and  t h e  

a m o u n t   o f   b i n d e r   b u t   i s   g e n e r a l l y   in   t h e   r a n g e   1  to   2 0 % ,  

p r e f e r a b l y   2  t o   15%  and   m o s t   p r e f e r a b l y   3  to   10%  b y  

15  w e i g h t   o f   t h e   a c t i v a t o r ,   b i n d e r   and   g r a n u l a t i n g   a i d ( s ) .  

In   p a r t i c u l a r ,   w h e r e   an  i n o r g a n i c   c o m p o n e n t   i s   e m p l o y e d  

t h e   c a t i o n   s h o u l d   c o n t r i b u t e   f r o m   0 .165%  by  w e i g h t   o f   t h e   i 

g r a n u l e ,   p r e f e r a b l y   0 . 3   t o   2 . 0 % ,   m o s t   p r e f e r a b l y   0 .4   t o   ' 

1 . 5 % .   ; 
20  A l t h o u g h   t h e   g r a n u l e s   p r e f e r a b l y   c o n s i s t  

s u b s t a n t i a l l y   o n l y   o f   t h e   a c t i v a t o r ,   b i n d e r   a n d  

d i s i n t e g r a t i o n   a i d ( s )   o t h e r   c o m p o n e n t s   o f   t h e   f i n a l   
, 

d e t e r g e n t   may  be  i n c l u d e d   i f   d e s i r e d   i n   any  s u i t a b l e   ,- 

a m o u n t s .   P r e f e r a b l y   h o w e v e r   s u c h   a d d i t i o n s   p r o v i d e   l e s s   i 

25  t h a n   10%  and   g e n e r a l l y   l e s s   t h a n   5%  by  w e i g h t   of   t h e   |  , 

g r a n u l e s .   One  c o m p o n e n t   t h a t   can   u s e f u l l y   be  i n c l u d e d   j  i 

i n   t h e   g r a n u l e s   i s   o p t i c a l   b r i g h t e n i n g   a g e n t   s i n c e   i t s   ; 

i n c o r p o r a t i o n   in   t h e   g r a n u l e s   a v o i d s   t h e   p r o b l e m s   i  j 

a s s o c i a t e d   w i t h   i n c o r p o r a t i n g   i t   in   t h e   r e m a i n d e r   of   t h e   \ 

30  d e t e r g e n t   c o m p o s i t i o n .   Fo r   i n s t a n c e   i t   may  be  d a m a g e d   j 

by  t h e   s p r a y   d r y i n g   t o   w h i c h   t h e   r e m a i n d e r   of   t h e   j 

c o m p o s i t i o n   i s   g e n e r a l l y   s u b j e c t e d .   A n o t h e r   c o m p o n e n t   ,  j 

t h a t   can   c o n v e n i e n t l y   be  c o - g r a n u l a t e d   i s   an  a n t i s u d s i n g   |  
 ̂

( a n t i   f o a m i n g )   or   foam  s t a b i l i s i n g   a g e n t .   O t h e r   \ 

35  c o m p o n e n t s   t h a t   may  be  c o g r a n u l a t e d   a r e   o t h e r   c o m p o n e n t s   j 
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of  d e t e r g e n t   c o m p o s i t i o n s   s u c h   as  s u r f a c t a n t s ,   a n t i  

r e d e p o s i t i o n   a c i d s ,   b u i l d e r s ,   p i g m e n t s   or   d y e s   a n d  

e n z y m e s .  
The  p a r t i c u l a t e   a c t i v a t o r   i s   p r e f e r a b l y   t e t r a   a c e t y l  

5  e t h y l e n e   d i a m i n e   b u t   may  be  any  of   t h e   known  d e t e r g e n t  

b l e a c h   a c t i v a t o r s ,   s u c h   as  t h o s e   d e s c r i b e d   in   G B - A -  

2 , 0 4 8 , 9 3 0   or   E P - A - 0 0 3 7 O 2 6 .   O t h e r   p r e f e r r e d   a c t i v a t o r s  

i n c l u d e   p o l y a c e t y l   m o n o - ,   d i - ,   or   p o l y s a c c h a r i d e s   s u c h   a s  

p e n t a   a c e t y l   g l u c o s e ,   s u l p h o n a t e s   s u c h   as  i s o n o n a n o y l  

10  o x y b e n z e n e   s u l p h o n a t e ,   n o n y l   b e n z o a t e s ,   g l y c o u r i l s   s u c h  

as  t e t r a   a c e t y l   g l y c o u r i l ,   N - a c y l   a m i d e s ,   a c y l a t e d  

d i k e t o p i p e r a z i n e s ,   and  o t h e r   N - a c y l   a m i n e s .  

The  a c t i v a t o r   s h o u l d   be  p r o v i d e d   in   t h e   f o r m   o f  

s m a l l   p a r t i c l e s   g e n e r a l l y   h a v i n g   an  a v e r a g e   p a r t i c l e   s i z e  

15  in   t h e   r a n g e   50  to   500  m i c r o n s ,   p r e f e r a b l y   100  to   3 0 0  

m i c r o n s .   P r e f e r a b l y   s u b s t a n t i a l l y   none   o f   t h e   p a r t i c l e s  

h a s   a  s i z e   a b o v e   300  m i c r o n s   o r ,   a t   t h e   m o s t ,   5 0 0  

m i c r o n s .   The  p a r t i c u l a t e   b i n d e r   p r e f e r a b l y   h a s   an  a v e r a g e  

p a r t i c l e   s i z e   b e l o w   200  i n c r o n s ,   g e n e r a l l y   b e l o w   1 0 0  

20  m i c r o n s   and  i s   p r e f e r a b l y   f r e e   of   p a r t i c l e s   a b o v e   2 0 0  

m i c r o n s   in   s i z e .  

The  g r a n u l e s   p r e f e r a b l y   h a v e   an  a v e r a g e   p a r t i c l e  

s i z e   o f   b e t w e e n   300  and  1500   m i c r o n s ,   m o s t   p r e f e r a b l y   5 0 0  

to   1000   m i c r o n s .   P r e f e r a b l y   s u b s t a n t i a l l y   none   of   t h e m  

25  h a v e   a  s i z e   a b o v e   2000   m i c r o n s   and  p r e f e r a b l y   n o t   a b o v e  

1700   m i c r o n s .   P r e f e r a b l y   n o n e   of   t h e   g r a n u l e s   h a v e   a  

s i z e   b e l o w   50  m i c r o n s   and  m o s t   p r e f e r a b l y   n o n e   h a v e   a  

s i z e   b e l o w   a b o u t   125  m i c r o n s .   G r a n u l e s   t h a t   a r e   t o o  

f i n e   a r e   p r e f e r a b l y   s e p a r a t e d   f rom  t h e   g r a n u l e s   a n d  

30  r e c y c l e d   f o r   f u r t h e r   g r a n u l a t i o n ,   o f t e n   a f t e r   c r u s h i n g .  

A  p a r t i c u l a r   a d v a n t a g e   of   t h e   i n v e n t i o n   i s   t h a t   t h e   l a r g e  

a m o u n t s   of   b i n d e r   t h a t   can   be  u s e d   m i n i m i s e   t h e   r i s k   o f  

f o r m a t i o n   of   f i n e s .  

In  t h e   i n v e n t i o n   t h e r e   i s   a l s o   p r o v i d e d   a  n e w  

35  p r o c e s s .   A  p r o c e s s   f o r   t h e   p r o d u c t i o n   of   a  g r a n u l a t e d  
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b l e a c h   a c t i v a t o r   i n   w h i c h   p a r t i c l e s   o f   o r g a n i c   b i n d e r  

m a t e r i a l   and   p a r t i c l e s   of   b l e a c h   a c t i v a t o r   a r e   d r y  

b l e n d e d ,   m o i s t e n e d   d u r i n g   m i x i n g   by  an  a q u e o u s   s o l u t i o n  

and   d r i e d ,   c h a r a c t e r i s e d   i n   t h a t   t h e   s o l u t i o n   c o m p r i s e s  

5  d i s o l v e d   w a t e r - s o l u b l e   g r a n u l e   d i s i n t e g r a t i o n   a i d .   T h e  

g e n e r a l   t e c h n i q u e s   a r e   d e s c r i b e d   i n   EP  3 7 0 2 6 .  

In   t h e   p r o c e s s   i t   i s   p r e f e r r e d   t h a t   t h e   a q u e o u s  

s o l u t i o n   u s e d   t o   m o i s t e n   t h e   p a r t i c u l a t e   b l e n d   i s  

s u b s t a n t i a l l y   f r e e   o f   o r g a n i c   b i n d e r ,   i n   o r d e r   to   a v o i d  

10  t h e   p r o b l e m s   w i t h   h a n d l i n g   v i s c o u s   s o l u t i o n s   o r  

d i s p e r s i o n s ,   m e n t i o n e d   a b o v e .   T h u s   s u b s t a n t i a l l y   a l l   t h e  

o r g a n i c   b i n d e r   i s   p r o v i d e d   as  d r y   p a r t i c l e s   t o   be  m i x e d  

w i t h   t h e   p a r t i c u l a t e   a c t i v a t o r .   F u r t h e r m o r e ,   b e s t   r e s u l t s  

a r e   a c h i e v e d   i f   s u b s t a n t i a l l y   a l l   t h e   w a t e r   s o l u b l e  

15  g r a n u l e   d i s i n t e g r a t i o n   a i d ( s )   i s   d i s s o l v e d   in   t h e   a q u e o u s  

s o l u t i o n .   We  h a v e   f o u n d   t h a t   by  t h i s   p r o c e s s   t h e  

d i s i n t e g r a t i o n   a i d   i s   f u l l y   d i s t r i b u t e d   t h r o u g h o u t   t h e  

g r a n u l e s   so  t h a t   i s   h a s   o p t i m a l   e f f e c t s   on  t h e  

d i s i n t e g r a t i o n   of   t h e   g r a n u l e s   upon   t h e i r   a d d i t i o n   t o  

20  w a t e r .  

We  h a v e   f o u n d   t h a t   by  u s i n g   t h i s   p r o c e s s   t h e  

a c t i v i t i e s ,   e s p e c i a l l y   a t   low  t e m p e r a t u r e s ,   e . g .   t h e   2 

m i n u t e   a c t i v i t y   a t   20  °C  and  t h e   5  and   30  m i n u t e  

a c t i v i t i e s   a t   40  °C  as   d e f i n e d   a b o v e ,   a r e   g r e a t l y   i m p r o v e d  

25  c o m p a r e d   t o   a  s t a n d a r d   c o m p o s i t i o n   w i t h   o r g a n i c   b i n d e r  

w i t h o u t   any  d i s i n t e g r a t i o n   a i d ,   o r   w i t h   a  w a t e r - s w e l l a b l e  

d i s i n t e g r a t i o n   a i d   o f   t h e   t y p e   d i s c u s s e d   in   e . g .  

E P - A - 0 0 7 5 8 1 8   and  E P - A - 0 0 3 7 0 2 6   or   by  i n c o r p o r a t i n g  

p a r t i c u l a t e   w a t e r - s o l u b l e   c o m p o n e n t s   i n t o   t h e   d r y  

30  m i x t u r e ,   e . g .   as  d e s c r i b e d   in   D E - A - 3 2 4 7 8 9 3   a n d  

D E - A - 2 0 4 8 3 3 1 .  

The  r e s u l t a n t   g r a n u l e s   can   be  i n c o r p o r a t e d   i n  

c o n v e n t i o n a l   d e t e r g e n t   c o m p o s i t i o n s   t h a t   c o n t a i n   s u i t a b l e  

b l e a c h   c o m p o n e n t   t h a t   i s   a c t i v a t e d   by  t h e   a c t i v a t o r .  

35  The   p r e f e r r e d   b l e a c h e s   a r e   p e r o x y   c o m p o u n d s ,   e s p e c i a l l y  
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p e r b o r a t e s   s u c h   as  s o d i u m   p e r b o r a t e   t e t r a h y d r a t e   b u t  

o t h e r s   t h a t   can   be  u s e d   i n c l u d e   s o d i u m   p e r b o r a t e  

m o n o h y d r a t e   or   s o d i u m   p e r c a r b o n a t e .  

The  d e t e r g e n t   may  c o n t a i n ,   in   a d d i t i o n   t o  

5  s u r f a c t a n t s ,   d e t e r g e n t   b u i l d e r s   and  a n t i - r e d e p o s i t i o n  

a i d s ,   e n z y m e s ,   a n t i - s u d s i n g   a g e n t s ,   f o a m  

s t a b i l i s e r s ,   o p t i c a l   b r i g h t e n i n g   a g e n t s ,   p i g m e n t s ,   d y e s  

and  p e r f u m e s ,   s e q u e s t r a n t s ,   h a l i d e   s a l t s   s u c h   as  s o d i u m  

b r o m i d e ,   m a n g a n e s e   s a l t s   s u c h   as   m a n g a n o u s   s u l p h a t e   a n d  

10  i n e r t   f i l l e r s   s u c h   as  s o d i u m   s u l p h a t e   or   s i l i c a t e .   A 

p a r t i c u l a r   a d v a n t a g e   of   t h e   i n v e n t i o n   i s   t h a t   i t   i s   n o t  

n e c e s s a r y   to   i n c l u d e   p h o s p h a t e s ,   a l t h o u g h   t h e y   may  b e  

i n c l u d e d   i f   d e s i r e d .   The  a m o u n t   of   a c t i v a t o r ,   b a s e d   o n  

t h e   t o t a l   w e i g h t   of   t h e   d e t e r g e n t ,   may  be  c o n v e n t i o n a l   o r  
15  may  be  l e s s   t h a n   u s u a l ,   b e c a u s e   of   t h e   i n c r e a s e d  

a c t i v i t y .   T y p i c a l   a m o u n t s   a r e   1  to   5%  b a s e d   on  t h e  

t o t a l   d e t e r g e n t ,   or  10  t o   50%  b a s e d   on  t h e   b l e a c h .  

The  f o l l o w i n g   e x a m p l e s   a r e   b a t c h w i s e   p r e p a r a t i o n s  

s u i t a b l e   f o r   t h e   l a b o r a t o r y   and  l a r g e r   s c a l e   p r o d u c t i o n  

20  by  e m p l o y i n g   t e c h n i q u e s   f a m i l i a r   to   t h o s e   s k i l l e d   in   t h e  

a r t .   G r a n u l a t i o n   can   a l s o   e f f e c t e d   on  a  l a r g e   s c a l e   b y  

t h e   s i m u l t a n e o u s   a d d i t i o n   o f   t h e   i n d i v i d u a l   c o m p o n e n t s ,  

in  t h e   same  r a d i o s   as  t h o s e   g i v e n   in   t h e   f o l l o w i n g  

e x a m p l e s ,   i n t o   a  h i g h   s p e e d   c o n t i n o u s   a g g l o m e r a t o r   e . g .   a  

25  F e e x o m i x .  

R e f e r e n c e   E x a m p l e  

The  s t a n d a r d   c o m p o s i t i o n   i s   made  by  t h e   f o l l o w i n g  

p r o c e s s : -  
I n t o   a  s u i t a b l e   m i x i n g   m a c h i n e   i s   w e i g h e d :  

30  TAED  1 0 1 2 g  

CMC  5 6 g  

The  d ry   c o m p o n e n t s   a r e   m i x e d   f o r   3  m i n u t e s   a f t e r   w h i c h  

W a t e r   2 3 3 g  

3 5  
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i s   a d d e d ,   w h i l s t   m i x i n g   i s   c o n t i n u e d ,   o v e r   2  m i n u t e s .   T h e  

p r o d u c t   i s   t h e n   d i s c h a r g e d   and   d r i e d   f o r   15  m i n u t e s   a t  

60°C   u s i n g   a  f l u i d   bed   d r i e r .  

E x a m p l e s   1 - 1 1   and  C o m p a r a t i v e   e x a m p l e s   A  &  B 

5  U s i n g   t h e   same  g e n e r a l   t e c h n i q u e   as   i n   t h e   r e f e r e n c e  

e x a m p l e ,   p a r t i c u l a t e   b l e a c h   a c t i v a t o r   and   p a r t i c u l a t e  

b i n d e r   a r e   m i x e d   d r y   in   v a r i o u s   p r o p o r t i o n s   and  a r e   t h e n  

s p r a y e d   w i t h   an  a q u e o u s   s o l u t i o n   o f   t h e   g r a n u l e  

d i s i n t e g r a t i o n   a i d   or   a i d s   ( i . e .   any  i n o r g a n i c   s a l t ,  

10  s e q u e s t e r i n g   a g e n t   a n d / o r   u r e a )   .  The  n a t u r e   of   t h e  

d i s i n t e g r a t i o n   a i d s   and   r e l a t i v e   a m o u n t s   of   t h e  

c o m p o n e n t s   in   t h e   g r a n u l e s   p r o d u c e d   a r e   shown  i n  

a c c o m p a n y i n g   t a b l e s   1  and  2  . 

C o m p o s i t i o n s   made  by  t h e s e   g e n e r a l   t e c h n i q u e s   w e r e  

15  s i e v e d   t o   s e p a r a t e   a  f r a c t i o n   o f   1000   t o   1700   nm  and  t h e  

g r a n u l e s   w e r e   t h e n   t e s t e d   f o r   a c t i v i t y   by  t h e   m e t h o d  

d e s c r i b e d   a b o v e .  

The  v a l u e s   of   PA40  ( t = 5 )   and  PA4O  ( t = 3 0 )   and  t h e  

v a l u e   o f   PA20  ( t=2 )   and  PA20  ( t=5 )   f o r   t h e   g r a n u l e s   m a d e  

20  i n   t h e   e x a m p l e s   a r e   m e a s u r e d   by  t h e   t e c h n i q u e s   d e s c r i b e d  

a b o v e .   The  v a l u e s   o b t a i n e d   a r e   r e l a t e d   t o   t h e   s t a n d a r d  

c o m p o s i t i o n   f o r   w h i c h   PA40  ( t=5 )   ,  PA40  ( t = 3 0 )   ,  PA20  ( t = 2 )  

and   PA20  ( t = 5 )   a l l   a r e   g i v e n   t h e   v a l u e   1 . 0 .   The  r e s u l t s  

a r e   shown   in   T a b l e s   1  and   2,  in   w h i c h   t h e   f o l l o w i n g  

25  a b b r e v i a t i o n s   a r e   u s e d :  

TAED  =  t e t r a   a c e t y l e t h y l e n e   d i a m i n e  

Na  =  s o d i u m   i o n s  

Mg  =  m a g n e s i u m   i o n s  

30  SO.  =  s u l p h a t e   a n i o n  

CO-  =  c a r b o n a t e   a n i o n  

Cl  =  c h l o r i d e   a n i o n  

EDTMP  =  e t h y l e n e d i a m i n e t e t r a   ( m e t h y l e n e  

p h o s p h o n i c   a c i d  

35  NTMP  =  n i t r i l o t r i s   ( m e t h y l e n e p h o s p h o n i c  



15 0 2 3 8 3 4 1  

a c i d )  

d i e t h y l e n e t r i a m i n e p e n t a   ( m e t h y l e n e  

p h o s p h o n i c   a c i d )  

s o d i u m   s a l t   o f  

c a r b o x y m e t h y   I c e l l u l o s e   . 

d i e t h y l e n e t e t r a m i n e   p e n t a a c e t i c  

a c i d .  

DTPMP 

CMC 

DTPA 

TABLE  1 

E x a m p l e s  10  

B 

15  TAED  60  60  90  60  60  60  

NaSO4,   10H2O  -  -  -  -  5 

MgSO4,  7H2O  7  7  -  

EDTMP  6  1  3 . 8  

DTPA  -  -  5  -  -  

20  u r e a   -  -  -  5  -  

CMC  20  22  4  23  22  23  

W a t e r   to   100% 

PA40  t « 5   20  1 .8   1 .7   1 .5   1 .2   0 . 9  

25  f » 3 0   35  35  34  9  4  2 . 5  

PA20  t=2  2 . 6   2 .0   1 .4   1 .5   0 .7   0 . 6  

t=5  2 . 1   1 .6   1 .3   1 .3   0 .9   0 . 8  

30  

35  
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TABLE  2 

E x a m p l e s  

10  11  

TAED  82  86  85  85  85  60  88  

Na  0 . 8   0 . 8   1 .0   1 .0   1 . 0  

Mg  -  -  -  -  - 0 . 7 0 . 7  

10  SO4  1 . 7   1 . 7   2 . 1   -  -  2 .8   2 . 8  

Cl  -  1 . 5  

CO3  -  -  - 1 . 3  

EDTMP  -  -  4 . 8   4 .8   4 . 8   7 .0   1 . 2  

NTMP  4 . 0  

15  DTPMP  - 4 . 8  

CMC  4 . 5   4 . 0   4 .0   4 . 0   4 . 0   20  6 . 0  

W a t e r   
"  t o   100% 

20  PA20  t=2   1 . 8   1 . 7   1 .5   1 .4   1 . 4   2 .6   2 . 0  

t=5   1 . 3   1 . 5   1 .5   1 . 4   1 . 5   2 .1   1 . 6  

From  t h e s e   e x a m p l e s   i t   w i l l   be  a p p a r e n t   t h a t   a n  

a c t i v a t o r   g r a n u l e   f o r m e d   w i t h   a  m i x t u r e   o f   a  b i n d e r   a n d  

o f f e r s   a  s i g n i f i c a n t   i m p r o v e m e n t   in   b o t h   t h e   i m m e d i a t e  

a v a i l a b i l i t y   of   p e r a c i d   f r o m   t h e   c o a t e d   a c t i v a t o r   and  t h e  

l e v e l   t h r o u g h o u t   t h e   w a s h   p a r t   of   t h e   c y c l e ,   as  c o m p a r e d  

to   t h e   s t a n d a r d   c o m p o s i t i o n   and  t o   c o m p o s i t i o n s  

c o n t a i n i n g   u r e a   a l o n e   as  t h e   d i s i n t e g r a t i o n   a i d   or   a n  

i n o r g a n i c   s a l t   a l o n e   ( c o m p a r a t i v e   e x a m p l e s   A  and  B)  .  T h e  

c o m b i n a t i o n   o f   p h o s p h o n i c   a c i d   w i t h   i n o r g a n i c   s a l t   g i v e s  

an  e v e n   f u r t h e r   i m p r o v e m e n t   in  t h e   i m m e d i a t e   a v a i l a b i l i t y  

of   p e r a c i d   a t   20°C  i . e .   u n d e r   c o l d - f i l l   c o n d i t i o n s .  

2 5  

3 0  

3 5  
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C o m p a r a t i v e   E x a m p l e   C 

A  g r a n u l a t e d   m i x t u r e   was  made  by  u s i n g   c o m p o n e n t s   i n  

t h e   same  p r o p o r t i o n s   as  f o r   e x a m p l e   10  b u t   by  m i x i n g   a l l  

t h e   i n g r e d i e n t s   d r y   and   t h e n   a d d i n g   p u r e   w a t e r   to   t h e  

5  b l e n d   d u r i n g   m i x i n g   ( i n s t e a d   of   u s i n g   a  s o l u t i o n   of   EDTMP 

and  m a g n e s i u m   s u l p h a t e ) .   The  a c t i v i t i e s   a t   20°C  ( P A 2 0 )  

w e r e   t  =  2,  0 . 6 8   and   t  =  5,  1 . 0 6 .   T h i s   s h o w s   t h a t   t h e  

g r a n u l e s   made  w i t h   d i s i n t e g r a t i o n   a i d   s o l u t i o n   h a v e   m u c h  

l o w e r   a c t i v i t i e s   u n d e r   c o l d   f i l l   c o n d i t i o n s .  

10 

C o m p a r a t i v e   e x a m p l e s   D  to   G 

G r a n u l e s   of   a c t i v a t o r   w e r e   f o r m e d   u s i n g   a  r a n g e   o f  

c o n v e n t i o n a l   t a b l e   d i s i n t e g r a t i o n   a i d s ,   i . e .   w h i c h   a r e  

w a t e r - s w e l l a b l e ,   i n s t e a d   of   t h e   w a t e r - s o l u b l e  

d i s i n t e g r a t i o n   a i d s   u s e d   in   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n .   A 

p r o c e s s   s i m i l a r   to   t h a t   u s e d   in   t h e   r e f e r e n c e   e x a m p l e   w a s  

u s e d   b u t   r e p l a c i n g   p a r t   of   t h e   b i n d e r   w i t h   t h e  

d i s i n t e g r a n t .   The  t y p e   and  a m o u n t   ( w e i g h t   p e r c e n t a g e  

b a s e d   on  t o t a l   d r y   i n g r e d i e n t s )   of  d i s i n t e g r a n t   and  PA20  

v a l u e s   a r e   g i v e n   in   t h e   t a b l e   b e l o w :  

15  

20  

TABLE  3 

D  E  F  G 

A v i c e l l   ( m i c r o -   0 . 5   2 . 0  

c r y s t a l i n e   c e l l u l o s e )  

A c - d i - s o l   ( m o d i f i e d   -  -  0 . 5   2 . 0  

c e l l u l o s e   gum) 

PA20  t=2   0 . 5 3   0 . 6 2   0 . 8 6   0 . 9 5  

t=5   0 . 7 8   0 . 7 8   0 . 9 0   0 . 9 5  

25  

30  

T a b l e   3  shows   t h a t   c o n v e n t i o n a l   d i s i n t e g r a t i o n  

35  a g e n t s   of   t h e   w a t e r - s w e l l a b l e   t y p e   p r o d u c e   g r a n u l e s   w h i c h  
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h a v e   e v e n   w o r s e   PA20  v a l u e s   t h a n   t h e   s t a n d a r d  

c o m p o s i t i o n .  

Wash  T e s t s  

5  The  i m p o r t a n c e   o f   t h e   i m p r o v e d   a v a i l a b i l i t y   o f  

p e r a c i d   w h i c h   can   be  o b t a i n e d   as  a  r e s u l t   of   t h e  

i n v e n t i o n   i s   d e m o n s t r a t e d   by  t h e   r e s u l t s   o f   c a r e f u l l y  

c o n t r o l l e d   wash   t e s t s   p r e s e n t e d   in   T a b l e   3  b e l o w :  

Wash  t e s t s   w e r e   c a r r i e d   o u t   a t   40  °C  and   50  °C  (HLCC 

10  p r o g r a m m e s   5  and  4  r e s p e c t i v e l y )   on  r e d   w i n e   s t a i n s   u s i n g  

ECE  d e t e r g e n t   b a s e   and  12%  s o d i u m   p e r b o r a t e   t e t r a h y d r a t e .  

H o o v e r   c o m p u t e r   c o n t r o l   1100  m a c h i n e s   w e r e   u s e d   w i t h   a  

c o n t r o l l e d   w a t e r   h a r d n e s s   o f   250  ppm  c a l c i u m   c a r b o n a t e .  

A c t i v a t o r   g r a n u l e   a d d i t i o n s   w e r e   a d j u s t e d   to   g i v e   3%  TAED 

15  by  w e i g h t   i n   t h e   d e t e r g e n t   m i x t u r e .   S t a i n   r e m o v a l   w a s  

m e a s u r e d   by  r e f l e c t a n c e   u s i n g   a  t r i s t i m u l u s   c o l o u r  

a n a l y s i n g   c o m p u t e r "   and  t h e   r e s u l t s   a r e   shown  i n   T a b l e   3 .  

The  v a l u e   of   AR%  i n   t h e   t a b l e   i s   t h e   p e r c e n t a g e  

d i f f e r e n c e   i n   s t a i n   r e m o v a l   as   m e a s u r e d   by  r e f l e c t a n c e  

20  f r o m   a  w a s h e d   s w a t c h   o f   s t a i n e d   c l o t h ,   w i t h   t h e   v a l u e   o f  

AR%  f o r   t h e   s t a n d a r d   c o m p o s i t i o n   b e i n g   g i v e n   t h e   v a l u e   0  . 
T a b l e   4 

A  R% 

EXAMPLE  40°C  5 0 ° C  

25  5  +10  + 1 7  

6  +14  + 1 7  

7  +7  + 1 8  

8  +5  + 1 2  

9  +5  + 1 5  

30  10  +15  + 1 7  

11  +7  + 7  

T h e s e   r e s u l t s   d e m o n s t r a t e   t h e   v a l u e   of   t h e   i n v e n t i o n  

in   a  p r a c t i c a l   wash   t e s t .  
3 5  
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CLAIMS 

1.  A  g r a n u l a t e d   b l e a c h   a c t i v a t o r   c o m p o s i t i o n   t h a t  

c o m p r i s e s   g r a n u l e s   c o m p r i s i n g   t h e   a c t i v a t o r   i n  

5  p a r t i c u l a t e   f o r m   b o n d e d   by  an  o r g a n i c   b i n d e r ,  

c h a r a c t e r i s e d   in   t h a t   t h e   g r a n u l e s   c o n t a i n   a  w a t e r  

s o l u b l e   g r a n u l e   d i s i n t e g r a t i o n   a i d   and  in   t h a t   t h e   2 

m i n u t e   a c t i v i t y   of   t h e   c o m p o s i t i o n   when  d i s s o l v e d   i n  

w a t e r   a t   20  °C  c o n t a i n i n g   p e r b o r a t e   and  a  d e t e r g e n t   b a s e  

10  i s   more   t h a n   1 .3   t i m e s   and  up  to   a b o u t   5  t i m e s   t h e  

a c t i v i t y   of   t h e   s t a n d a r d   c o m p o s i t i o n .  

2.  A  c o m p o s i t i o n   a c c o r d i n g   t o   c l a i m   1  in   w h i c h   s a i d   2 

m i n u t e   a c t i v i t y   a t   20  °C  i s   in   t h e   r a n g e   of   a b o u t   1 .5   t o  

a b o u t   3 .0   t i m e s   t h e   a c t i v i t y   of   t h e   s t a n d a r d   c o m p o s i t i o n .  
15  3.  a  c o m p o s i t i o n   a c c o r d i n g   to   c l a i m   1  or   c l a i m   2 

f u r t h e r   c h a r a c t e r i s e d   in   t h a t   t h e   30  m i n u t e   a c t i v i t y   o f  

t h e   c o m p o s i t i o n   when  d i s s o l v e d   in   w a t e r   and  a t   40  °C 

c o n t a i n i n g   p e r b o r a t e   i s   more   t h a n   2  t i m e s   and  up  t o   a b o u t  

50  t i m e s   t h e   a c t i v i t y   of   t h e   s t a n d a r d   c o m p o s i t i o n ,  

20  p r e f e r a b l y   more   t h a n   a b o u t   4,  more   p r e f e r a b l y   more   t h a n  

a b o u t   10  t i m e s   t h a t   a c t i v i t y .  

4.  A  c o m p o s i t i o n   a c c o r d i n g   to   any  p r e c e d i n g   c l a i m  

f u r t h e r   c h a r a c t e r i s e d   in   t h a t   t h e   5  m i n u t e   a c t i v i t y   o f  

t h e   c o m p o s i t i o n   when  d i s s o l v e d   in   w a t e r   a t   40  °C 

25  c o n t a i n i n g   p e r b o r a t e   i s   more   t h a n   1 .2   t i m e s   and  up  t o  

a b o u t   5  t i m e s   t h e   a c t i v i t y   of   t h e   s t a n d a r d   c o m p o s i t i o n ,  

p r e f e r a b l y   more   t h a n   1 .5   t i m e s   and  more   p r e f e r a b l y   in   t h e  

r a n g e   1 .7   to   2 .5   t i m e s   t h a t   a c t i v i t y .  

5.  A  c o m p o s i t i o n   a c c o r d i n g   to   any  p r e c e d i n g   c l a i m   i n  

30  w h i c h   t h e   d i s i n t e g r a t i o n   a i d   c o m p r i s e s   a  s e q u e s t e r i n g  

a g e n t .  

6  .  A  c o m p o s i t i o n   a c c o r d i n g   to   c l a i m   5  in   w h i c h   t h e  

g r a n u l e   d i s i n t e g r a t i o n   a i d   i s   s e l e c t e d   f r o m   a m i n o  

c a r b o x y l i c   a c i d s ,   p h o s p h o n i c   a c i d s   and  low  m o l e c u l a r  

35  w e i g h t   a n i o n i c   p o l y m e r s   f o r m e d   f rom  e t h y l e n i c a l l y  
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u n s a t u r a t e d   m o n o m e r s ,   and  i s   p r e f e r a b l y   a  p h o s p h o n i c   a c i d  

s e q u e s t e r i n g   a g e n t .  

7.  A  c o m p o s i t i o n   a c c o r d i n g   t o   c l a i m   5  or  c l a i m   6  i n  

w h i c h   t h e   g r a n u l e   d i s i n t e g r a t i o n   a i d   a l s o   c o m p r i s e s   a n  
5  i n o r g a n i c   s a l t .  

8.  A  c o m p o s i t i o n   a c c o r d i n g   t o   any   p r e c e d i n g   c l a i m   i n  

w h i c h   t h e   w e i g h t   r a t i o   o f   a c t i v a t o r :   b i n d e r   i s   i n   t h e  

r a n g e   o f   f r o m   9 8 : 2   to   3 0 : 7 0 ,   p r e f e r a b l y   f r o m   8 9 : 1 1   t o  

5 0 : 5 0   o r   t o   5 5 : 4 5 ,   and  in   w h i c h   t h e   a m o u n t   o f   g r a n u l e  
10  d i s i n t e g r a t i o n   a i d   i s   i n   t h e   r a n g e   o f   f rom  1  t o   20%  b y  

w e i g h t   o f   t h e   t o t a l   w e i g h t   o f   a c t i v a t o r ,   b i n d e r   a n d  

g r a n u l e   d i s i n t e g r a t i o n   a i d ,   p r e f e r a b l y   1  to   1 5 % .  

9.  A  c o m p o s i t i o n   a c c o r d i n g   t o   any   p r e c e d i n g   c l a i m   i n  

w h i c h   t h e   b i n d e r   i s   s e l e c t e d   f r o m   s t a r c h   and  c e l l u l o s e  

15  b i n d e r s ,   p r e f e r a b l y   c a r b o x y m e t h y l   c e l l u l o s e .  

10.   A  c o m p o s i t i o n   a c c o r d i n g   t o   any   p r e c e d i n g   c l a i m   i n  

w h i c h   t h e   g r a n u l e s   c o n s i s t   s u b s t a n t i a l l y   o n l y   o f   t h e  

a c t i v a t o r ,   b i n d e r ,   d i s i n t e g r a t i o n   a i d   and  O  t o   10%  o f  

o t h e r   c o m p o n e n t s   o p t i o n a l l y   i n c l u d i n g   o p t i c a l   b r i g h t e n i n g  
20  a g e n t   (s)  a n d / o r   a n t i - s u d s i n g   a g e n t s .  

11.   A  c o m p o s i t i o n   a c c o r d i n g   t o   any   p r e c e d i n g   c l a i m   i n  

w h i c h   t h e   a c t i v a t o r   i s   t e t r a   a c e t y l   e t h y l e n e   d i a m i n e .  

12.   A  c o m p o s i t i o n   a c c o r d i n g   t o   any   p r e c e d i n g   c l a i m   i n  

w h i c h   t h e   a c t i v a t o r   i s   i n i t i a l l y   p r o v i d e d   in   t h e   f o r m   o f  

25  p a r t i c l e s   h a v i n g   s i z e s   i n   t h e   r a n g e   f rom  100  t o   3 0 0  

m i c r o n s   i n   s i z e   and   t h e   g r a n u l e s   h a v e   an  a v e r a g e   p a r t i c l e  

s i z e   i n   t h e   r a n g e   o f   300  t o   1500  m i c r o n s   w i t h  

s u b s t a n t i a l l y   n o n e   of   t h e   g r a n u l e s   h a v i n g   a  s i z e   a b o v e  

1700   m i c r o n s .  

30  13.   a  p r o c e s s   f o r   t h e   p r o d u c t i o n   o f   a  g r a n u l a t e d   b l e a c h  

a c t i v a t o r   in   w h i c h   p a r t i c l e s   o f   o r g a n i c   b i n d e r   m a t e r i a l  

and   p a r t i c l e s   o f   b l e a c h   a c t i v a t o r   a r e   d r y   b l e n d e d ,  

m o i s t e n e d   d u r i n g   m i x i n g   by  an  a q u e o u s   s o l u t i o n   and  d r i e d ,  

c h a r a c t e r i s e d   in   t h a t   t h e   s o l u t i o n   c o m p r i s e s   d i s s o l v e d  
35  w a t e r - s o l u b l e   g r a n u l e   d i s i n t e g r a t i o n   a i d .  
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14.  A  p r o c e s s   a c c o r d i n g   to   c l a i m   13  in   w h i c h   t h e  

s o l u t i o n   i s   s u b s t a n t i a l l y   f r e e   of   o r g a n i c   b i n d e r  

m a t e r i a l .  

15.  A  p r o c e s s   a c c o r d i n g   to   c l a i m   13  or   c l a i m   14  in   w h i c h  

5  s u b s t a n t i a l l y   a l l   of   t h e   w a t e r   s o l u b l e   g r a n u l e  

d i s i n t e g r a t i o n   a i d   i s   d i s s o l v e d   in   t h e   a q u e o u s   s o l u t i o n .  

16.  A  p r o c e s s   a c c o r d i n g   to   any   of   c l a i m   13  t o   15  i n  

w h i c h   a  p r o d u c t   a c c o r d i n g   to   any  of   c l a i m s   1  t o   12  i s  

p r o d u c e d .  
10  17.  A  g r a n u l e   d e t e r g e n t   c o m p o s i t i o n   c o n t a i n i n g   a  

c o m p o s i t i o n   a c c o r d i n g   to   any  of   c l a i m s   1  t o   12  or   t h e  

p r o d u c t   of   a  p r o c e s s   a c c o r d i n g   to   any  of   c l a i m s   13  to   1 6 /  

a  d e t e r g e n t   c o m p o n e n t   and  a  b l e a c h   c o m p o n e n t .  
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