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@  A  non-formaldehyde  durable  press  textile  treatment  process,  a  finishing  agent  for  use  in  the  process  and  a  textile  fabric 
treated  by  the  process. 

This  invention  relates  to  a  durable  press  treatment  for 
textile  fabrics  containing  cellulosic  fibers  and  which  is 
characterized  by  avoiding  the  use  of  formaldehyde  and 
problems  associated  therewith.  The  fabric  is  impregnated 
with  a  formaldehyde-free  finishing  agent  containing  gly- 
oxal,  reactive  silicone  and  a  catalyst.  The  fabric  is  there- 
after  dried  and  the  finishing  agent  is  cured  to  impart  durable 
press  properties  to  the  fabric. 



F i e l d   of   t h e   I n v e n t i o n  

T h i s   i n v e n t i o n   r e l a t e s   to   a  n o n - f o r m a l d e h y d e  

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

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

p r o p e r t i e s   to   a  t e x t i l e   f a b r i c   c h a r a c t e r i z e d   by  a v o i d i n g  

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

The  p r e s e n t   i n v e n t i o n   a l s o   r e l a t e s   to   d u r a b l e   p r e s s  

t e x t i l e   f a b r i c s   t r e a t e d   w i t h   s a i d   n o n - f o r m a l d e h y d e   f i n i s h .  

B a c k g r o u n d   of  t h e   I n v e n t i o n  

F o r m a l d e h y d e   h a s   b e e n   u s e d   in   t h e   t e x t i l e   i n d u s -  

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

P e r h a p s   one   of   i t s   w i d e s t   u s e s   i s   as  an  i n g r e d i e n t   i n  

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

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

c o n c e r n   o v e r   s a f e t y   and  h e a l t h   h a z a r d s   p r e s e n t e d   by  t h e  

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

t o   f o r m a l d e h y d e   on  f a b r i c s   or   in   t h e   a i r   c an   c a u s e  

a l l e r g i c   r e a c t i o n s   in   some  p e r s o n s .   I t   h a s   e v e n   b e e n  

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

m u t a g e n i c   a g e n t .  

B e c a u s e   of   t h i s   c o n c e r n ,   e f f o r t s   a r e   b e i n g   m a d e  

in   t h e   U n i t e d   S t a t e s ,   as  w e l l   as  i n   o t h e r   c o u n t r i e s ,   t o  

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

i n c l u d i n g   t e x t i l e   u s e s .   In  t h e   U n i t e d   S t a t e s ,   t h e   a m o u n t  

of   f o r m a l d e h y d e   w h i c h   can   be  d i s c h a r g e d   i n t o  w a s t e   w a t e r  

s t r e a m s   i s   l i m i t e d   by  g o v e r n m e n t a l   r e g u l a t i o n ,   as  i s   t h e  

a m o u n t   of   e x p o s u r e   w h i c h   w o r k e r s   may  h a v e   to   f o r m a l d e h y d e  

v a p o r s   in   t h e   a i r .   In  J a p a n ,   c o n c e r n   o v e r   t h e   s a f e t y   o f  



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

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

y e a r s   of   age   and  s e t t i n g   l i m i t s   on  t h e   a m o u n t   of   f o r m a l d e -  

h y d e   w h i c h  m a y   be  p r e s e n t   in   a d u l t   a p p a r e l .   I t   i s   a n t i c -  

i p a t e d   t h a t   i n   t h e   n e a r   f u t u r e ,   o t h e r   c o u n t r i e s   may  a l s o  

e n a c t   r e s t r i c t i o n s  o r   p r o h i b i t i o n s   on   t h e   u s e   o f  

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

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

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

f o r m a l d e h y d e - b a s e d   c o m p o u n d s .   T y p i c a l l y ,   d u r a b l e   p r e s s  

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

m e t h y l o l   c a r b a m a t e s ,   of  w h i c h   t h e   f o l l o w i n g   a r e   e x a m p l e s :  .  

d i m e t h y l o l   e t h y l e n e   u r e a   (DMEU),  e t h y l   c a r b a m a t e ,   a n d  

d i m e t h y l o l   d i h y d r o x y e t h y l e n e   u r e a   (DMDHEU).  DMDHEU, 

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

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

by  r e a c t i n g   u r e a ,   f o r m a l d e h y d e   and  g l y o x a l .   The  m e t h y l o l  

g r o u p   ( -CH2-OH)  of   a l l   of  t h e s e   d u r a b l e   p r e s s   a g e n t s   i s  

f o r m e d   by  f o r m a l d e h y d e   and  i s   t h e   g r o u p   t h a t   c r o s s - l i n k s  

w i t h   c e l l u l o s e   to   g i v e   d u r a b l e   p r e s s   p r o p e r t i e s .   T h e r e  

i s   no  way  to   p r e v e n t   some  f o r m a l d e h y d e   f r o m   b e i n g   r e -  

l e a s e d   when  t h i s   c r o s s - l i n k i n g   ( c u r i n g )   o c c u r s .   I n  

a d d i t i o n ,   some  f r e e   f o r m a l d e h y d e   u s u a l l y   r e m a i n s   i n   t h e  

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

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

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

I n t e n s i v e   e f f o r t s   a r e   b e i n g   m a d e   b o t h   i n   t h e  

U n i t e d   S t a t e s   and  a b r o a d   t o   d e v e l o p   a  d u r a b l e   p r e s s  

t r e a t m e n t   w h i c h   e l i m i n a t e s   f o r m a l d e h y d e   or   f o r m a l d e h y d e -  

b a s e d   c o m p o u n d s   ahd  a t   l e a s t   one   n o n - f o r m a l d e h y d e   d u r a b l e  

p r e s s   t r e a t m e n t   h a s   r e c e n t l y   b e e n   p r o p o s e d .   R e c e n t   U.  S .  

P a t e n t   4 , 1 1 6 , 6 2 5   d i s c l o s e s   a  n o n - f o r m a l d e h y d e   d u r a b l e  

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

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

I t   i s   r e p o r t e d ,   h o w e v e r ,   t h a t   t h i s   p r o c e s s   i s   m o r e   e x -  

p e n s i v e   and  l e s s   e f f e c t i v e   t h a n   p r o c e s s e s   b a s e d   on  f o r m a l -  

d e h y d e ,   and  r e q u i r e s   p o w e r f u l   a c i d   c a t a l y s t s   w h i c h   a r e   o f  

q u e s t i o n a b l e   s a f e t y .  



T h e r e f o r e ,   a t   t h e   p r e s e n t   t i m e   no  c o m m e r c i a l l y  

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

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

r e g a r d e d   as  a  " n e c e s s a r y   e v i l "   in   d u r a b l e   p r e s s   f i n i s h e s .  

The  p r i m a r y   a p p r o a c h   to   t h e   f o r m a l d e h y d e   p r o b l e m   h a s  

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

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

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

f o r m a l d e h y d e - b a s e d   r e s i n   in   t h e   f i n i s h   by  e m p l o y i n g   a  

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

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

u n d e s i r a b l y   h i g h .  

Summary   of   t h e   I n v e n t i o n  

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

p e n d e n c e   on  t h e   u s e   of   f o r m a l d e h y d e   or   f o r m a l d e h y d e -  

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

p r o b l e m s   and  h a z a r d s   of   f o r m a l d e h y d e   in   t h e   f i n i s h i n g  

o p e r a t i o n   and   i n   t h e  f i n i s h e d   f a b r i c .   The  p r e s e n t   i n v e n -  

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

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

The  t r e a t m e n t   m e t h o d   can   be  c a r r i e d   o u t   a t   a  c o m p e t i t i v e  

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

The  f o r m a l d e h y d e - f r e e   d u r a b l e   p r e s s   f i n i s h i n g  

a g e n t   of   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n   c o n t a i n s   as  f i b e r   t r e a t i n g  

a g e n t s   a  m i x t u r e   of  two  r e a d i l y   a v a i l a b l e   m a t e r i a l s ,  

g l y o x a l   and   r e a c t i v e   s i l i c o n e .   E a c h   of  t h e s e   m a t e r i a l s  

has   b e e n   p r e v i o u s l y   u s e d   in   t e x t i l e   f i n i s h i n g   a p p l i c a t i o n s .  

H o w e v e r ,   so  f a r   as  a p p l i c a n t   i s   a w a r e   t h e s e   two  m a t e r i a l s  

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

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

f a b r i c .  

R e a c t i v e   s i l i c o n e ,   f o r   e x a m p l e ,   i s   c o m m e r c i a l l y  

s o l d   as  a  s o f t e n e r   and  r e s i n   e x t e n d e r   f o r   u s e   in   c o m b i n a -  

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



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

d e s i r a b l e   h a n d   p r o p e r t i e s   to   t h e   f i n i s h e d   f a b r i c .   T h e  

s i l i c o n e   i s   t h u s   u s e d   as  an  a d d i t i v e   to   a  r e s i n   w h i c h  

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

p r o p e r t i e s   to   t h e   f a b r i c .   By  way  of   e x a m p l e ,   t h e   e f f e c t  

of   s i l i c o n e   on  r e s i n   t r e a t e d   c e l l u l o s i c   f a b r i c s   i s   c o n -  

s i d e r e d   by  S i m p s o n   in   T e x t i l e   R e s e a r c h   J o u r n a l ,   F e b r u a r y  

1 9 5 8 .  

G l y o x a l ,   as  n o t e d   e a r l i e r ,   has   p r e v i o u s l y   b e e n  

u s e d   as  an  i n g r e d i e n t   in   a  f o r m a l d e h y d e - b a s e d   d u r a b l e  

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

t h e   u s e   of   g l y o x a l   f o r   d i m e n s i o n a l l y   s t a b i l i z i n g   or   s h r i n k -  

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

e x a m p l e   t h e   P f e i f f e r ,   J r . ,   e t   a l   U.  S.  P a t e n t s   N o s .  

2 , 4 1 2 , 8 3 2 ;   2 , 4 3 6 , 0 7 6   and  2 , 5 3 0 , 1 7 5 .  

I t   i s   r e c o g n i z e d   by  t h o s e   k n o w l e d g e a b l e   i n   t h e  

f i e l d   of   t e x t i l e   f i n i s h i n g   t h a t   a l t h o u g h  g l y o x a l   h a s  

u t i l i t y   in   some  a p p l i c a t i o n s   f o r   s h r i n k - p r o o f i n g ,   i t   i s  

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

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

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

s e v e r e   l o s s   of   f a b r i c   s t r e n g t h .  

I t   h a s   b e e n   d i s c o v e r e d   in   a c c o r d a n c e   w i t h   t h e  

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

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

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

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

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

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

h y d e - g e n e r a t i n g   c h e m i c a l s .  

D e s c r i p t i o n   of   t h e   D r a w i n g  

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

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

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

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

of   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n .   F r e e   f o r m a l d e h y d e   ( in   p a r t s  

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



The  a m o u n t   of   f r e e   f o r m a l d e h y d e   in   t h e   f a b r i c   w a s  

d e t e r m i n e d   by  t h e   S e a l e d   J a r   M e t h o d   (AATCC  T e s t   M e t h o d  

1 1 2 - 1 9 7 8 1 .   T h i s   t e s t   m e t h o d   i s   i n t e n d e d   to   d e t e c t   f r e e  

f o r m a l d e h y d e   o v e r   a  r a n g e   f r o m   a b o u t   300  ppm,  w h i c h   i s  

u n d e t e c t a b l e   by  t h e   n o s e ,   to   a b o u t   3500  ppm,  w h i c h   i s  

v e r y   o d o r i f e r o u s .  

The  c u r v e   i n d i c a t e d   by  t r i a n g l e s ,   w h i c h   shows   t h e  

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

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

DMDHEU,  and   b u t y l   t r i a z o n e .   The  c u r v e   i n d i c a t e d   b y  

s q u a r e s   i s   a  c o m m e r c i a l l y   a v a i l a b l e   DMDHEU  ( g l y o x a l  

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

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

a g e n t   of  t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n .   As  s e e n   in   t h e   g r a p h ,   t h e  

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

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

of   t h e   c u r r e n t   s t a n d a r d   t e s t   m e t h o d   f o r   f o r m a l d e h y d e  

d e t e c t i o n .   Work  d i r e c t e d   t o w a r d   a  more   a c c u r a t e   t e s t   m e t h o d  

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

f a b r i c   i s   c o n t i n u i n g .  

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

t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n   a r e   t h u s   e s s e n t i a l l y   f r e e   of   f o r m a l -  

d e h y d e .   Any  f o r m a l d e h y d e   w h i c h   m i g h t   be  f o u n d   in   t h e  

f a b r i c   w o u l d   be  a t t r i b u t a b l e   e i t h e r   to   i m p u r i t i e s   p r e s e n t  
in   t h e  g l y o x a l   or   o t h e r   r e a c t a n t s ,   d e g r a d a t i o n   of  t h e  

g l y o x a l ,   or   p i c k - u p   f r o m   f o r m a l d e h y d e   v a p o r s   p r e s e n t   i n  

t h e   a i r .   T h e r e   i s   no  p u r p o s e f u l   a d d i t i o n   of   f o r m a l d e h y d e  
to   t h e   f i n i s h   f o r m u l a t i o n .  

D e t a i l e d   D e s c r i p t i o n   of   t h e   I n v e n t i o n  

The  n o n - f o r m a l d e h y d e   d u r a b l e   p r e s s   t r e a t m e n t   o f  

t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n   i s   a p p l i c a b l e   to   t e x t i l e   f a b r i c s  

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

as  100%  c o t t o n   f a b r i c s .  

The  f i n i s h i n g   a g e n t   may  be  a p p l i e d   to   t h e   f a b r i c  
in   t h e   same  m a n n e r   t h a t   c o n v e n t i o n a l   f o r m a l d e h y d e - b a s e d  
d u r a b l e   p r e s s   f i n i s h e s   a r e   a p p l i e d ,   s u c h   as  f o r   e x a m p l e  



by  i m p r e g n a t i o n   w i t h   an  a q u e o u s   b a t h   or   foam  of  t h e  

f i n i s h i n g   a g e n t .   The  f a b r i c   i s   t h e n   d r i e d   and  t h e r e a f t e r  

c u r e d   by  h e a t i n g .  

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

p r e c u r e d   and   p o s t c u r e   f a b r i c s .   As  i s   w e l l   k n o w n ,   p r e c u r e d  

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

i m m e d i a t e l y   f o l l o w i n g   d r y i n g   of   t h e   i m p r e g n a t e d   f a b r i c .  

In  p o s t c u r e   f a b r i c s ,   t h e   f a b r i c   i s   i m p r e g n a t e d   w i t h   t h e  

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

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

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

In  a  p r e f e r r e d   m e t h o d   of   a p p l i c a t i o n ,   t h e   f a b r i c  

i s   i m p r e g n a t e d   by  p a d d i n g   w i t h   an  a q u e o u s   b a t h   o f  t h e   n o n -  

f o r m a l d e h y d e   f i n i s h i n g   a g e n t   to   o b t a i n   'a  w e t   p i c k - u p   o f  

a b o u t   45  to   a b o u t   100  p e r c e n t   by  w e i g h t .   The  f a b r i c   i s  

t h e n   d r i e d   on  a  t e n t e r   f r a m e   o p e r a t i n g   a t   an  e l e v a t e d  

t e m p e r a t u r e   of  up  to   a b o u t   300°   F.  I f   t h e   f a b r i c   i s   t o   b e  

p o s t c u r e d ,   i t   i s   d r i e d   to   a  m o i s t u r e   c o n t e n t   o f   a b o u t   f i v e  

t o   t e n   p e r c e n t   and  t h e n   r e m o v e d   f r o m   t h e   t e n t e r   f r a m e .   I f  

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

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

t h e   f a b r i c   in   a  c u r i n g   c h a m b e r   a t   a  t e m p e r a t u r e   of   a b o u t  

3 5 0  -   400°  F  f o r   up  to   a b o u t   two  m i n u t e s   u n t i l   s u f f i c i e n t -  

ly   c u r e d .   F o l l o w i n g   c u r i n g ,   t h e   f a b r i c   may  be  s u b j e c t e d  

t o  a n   a f t e r - w a s h i n g   o p e r a t i o n   i f   d e s i r e d .  

G l y o x a l   f o r   u s e   in   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n   i s  

a v a i l a b l e   in   c o m m e r c i a l   q u a n t i t i e s   as  an  a q u e o u s   s o l u t i o n , .  

u s u a l l y   a b o u t   40  p e r c e n t   c o n c e n t r a t i o n .  

The  r e a c t i v e   s i l i c o n e   m a t e r i a l s   w h i c h   may  b e  

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

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

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

g e n e r a l l y   a r e   a v a i l a b l e   as  s t a b l e   r e a c t i v e   o r g a n o s i l i c o n e  

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

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

m a t e r i a l   be  u s e d   in   c o n j u n c t i o n   w i t h   c r o s s - l i n k i n g   a d d i -  

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



p r e s e n t   i n v e n t i o n , , t h e   c r o s s - l i n k i n g   a d d i t i v e   i s   n o t  

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

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

I l l u s t r a t i v e ,   b u t   n o n - l i m i t i n g   e x a m p l e s   of   s u i t a b l e   r e a c -  

t i v e   s i l i c o n e s   i n c l u d e   G e n e r a l  E l e c t r i c   S i l i c o n e   S o f t e n e r /  

R e s i n   E x t e n d e r   SM2129 ,   Dow  C o r n i n g   1111  S i l i c o n e   E m u l s i o n ,  

U n i o n   C a r b i d e   Y - 9 2 2 4   S i l i c o n e   E m u l s i o n   and   G e n e r a l   E l e c t r i c  

S i l i c o n e   S o f t e n e r / R e s i n   E x t e n d e r   X M - 1 2 4 - 5 5 5 7 .  

The  g l y o x a l   and  r e a c t i v e   s i l i c o n e   f i b e r   t r e a t i n g  

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

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

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

w i t h   t h e   n o n - f o r m a l d e h y d e   f i n i s h i n g   a g e n t   of   t h e   p r e s e n t  

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

m e t a l   s a l t   c a t a l y s t s ,   l a t e n t   c a t a l y s t s ,   and  a c i d   or   a c i d  

s a l t   c a t a l y s t s .   I l l u s t r a t i v e , . b u t   n o n - l i m i t i n g   e x a m p l e s  

of   s u c h   c a t a l y s t s   i n c l u d e   t h e   f o l l o w i n g :   z i n c   f l u o b o r a t e ,  

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

ammonium  s u l f a t e ,   a m i n e   h y d r o c h l o r i d e s ,   and  z i n c   n i t r a t e .  

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

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

p r e s s   f i n i s h i n g   a g e n t   of   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n ,   h a v e   b e e n  

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

f a b r i c   when  a l l o w e d ; t o   r e m a i n   on  t h e   f a b r i c   f o l l o w i n g  

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

w i t h   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n   w i t h   no  a d v e r s e   e f f e c t   when  t h e  

f a b r i c   i s   s u b j e c t e d   to   an  a f t e r - w a s h i n g   o p e r a t i o n   f o l l o w -  

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

by  t h e   a f t e r - w a s h i n g   t r e a t m e n t .  

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

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

p r e s s   c a t a l y s t s   may  be  a v o i d e d   by  u s i n g   as  a  c a t a l y s t   i n  

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

s u i t a b l e   as  a  c a t a l y s t   i s   a  m e t a l   s u l f a t e   b l e n d   w h i c h  

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

s u l f a t e   in   s u b s t a n t i a l l y   e q u a l   p r o p o r t i o n s .  



In  a c c o r d a n c e   w i t h   a  f u r t h e r  a s p e c t   of   t h e   p r e s e n t  
i n v e n t i o n   t h e r e   may  be  i n c o r p o r a t e d   in   t h e   n o n - f o r m a l d e h y d e  
d u r a b l e   p r e s s   f i n i s h   f o r m u l a t i o n   an  a d d i t i o n a l   a g e n t   f o r  

r e d u c i n g   t h e   a c i d i t y   of   t h e   f i n i s h e d   f a b r i c .   T h i s   a d d i t i o n -  

a l   a g e n t   i s   r e f e r r e d   to   h e r e i n   as  a  b u f f e r i n g   a g e n t   s i n c e  
i t   i s   b e l i e v e d   to   f o r m   a  b u f f e r   s y s t e m   in   t h e   a q u e o u s   f i n -  
i s h   f o r m u l a t i o n   w h i c h   r e s u l t s   in   m o d e r a t i n g   t h e   s t r o n g l y  
a c i d   c h a r a c t e r i s t i c s   of   t h e   g l y o x a l   in   t h e   f i n i s h e d   f a b r i c .  

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

m e c h a n i s m   by  w h i c h   t h e   a g e n t   o p e r a t e s ,   t h e   f u n c t i o n   o f  

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

. f a b r i c ,   and  i t   i s   h i g h l y   i m p o r t a n t   t h a t   t h i s   be  a c c o m -  

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

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

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

I l l u s t r a t i v e   b u t   n o n - l i m i t i n g   e x a m p l e s   o f   c o m -  

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

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

s o d i u m   h y d r o g e n   p h o s p h a t e ,   s o d i u m   d i h y d r o g e n   p h o s p h a t e ,  

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

s o d i u m   c i t r a t e ,   s o d i u m   o x a l a t e ,   s o d i u m   a c e t a t e ,   s o d i u m  

t a r t r a t e ,   b o r a x ,   s o d i u m   m e t a b o r a t e ,  a n d   m i x t u r e s   o f   t w o  

or   m o r e   of   t h e s e   s a l t s .   A  p r e f e r r e d   c l a s s   of   s u c h   a g e n t s  

a r e   t h e   a l k a l i   m e t a l   s a l t s   of   w e a k  a c i d s .  

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

a m o u n t s   in   t h e   n o n - f o r m a l d e h y d e   f i n i s h   f o r m u l a t i o n .   T h e  

a m o u n t   of  t h e   c o m p o u n d   u s e d   d e p e n d s   u p o n   t h e   c h a r a c t e r -  

i s t i c s   of  t h e   p a r t i c u l a r   c o m p o u n d ,   t h e   a m o u n t   of   g l y o x a l  
in   t h e   f i n i s h   f o r m u l a t i o n   and   t h e   f i n a l   f a b r i c   pH  d e s i r e d .  

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



a  pH  of  a t   l e a s t   4,  and   p r e f e r a b l y   4 .5   in   t h e   f i n i s h e d  

f a b r i c .   T y p i c a l l y ,   t h i s   r e p r e s e n t s   a b o u t   20  to   60%  b y  

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

g l y o x a l .  

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

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

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

p r o p e r t i e s ,   and   f o r   t h i s   r e a s o n ,   t h e   b u f f e r i n g   a g e n t   i s  

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

p r o v i d e s   a d e q u a t e   r e d u c t i o n   in   a c i d i t y .  

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

a g e n t s   may  a l s o   in   some  way  i n t e r a c t   w i t h   t h e   c a t a l y s t ,  

l e s s e n i n g   i t s   e f f e c t i v e n e s s   and  t h u s   r e s u l t i n g   i n  a  

r e d u c t i o n   in   d u r a b l e   p r e s s   p e r f o r m a n c e .   A d d i t i o n a l l y ,  

c e r t a i n   of  t h e   b u f f e r i n g   a g e n t s   h a v e   in   some  i n s t a n c e s  

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

i n   t h e   f a b r i c .  

A f t e r   e x t e n s i v e   i n v e s t i g a t i o n   of   n u m e r o u s   p o s s i -  

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

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

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

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

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

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

t i o n   or   c h a n g e   of   s h a d e .   A d d i t i o n a l l y ,   when  t h i s   c o m p o u n d  

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

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

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

The  f o r m a l d e h y d e - f r e e   f i n i s h i n g   a g e n t   of   t h e  

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

a  w e t t i n g   a g e n t   f o r   f a c i l i t a t i n g   t h e   w e t t i n g   and   p e n e t r a -  
t i o n   of   t h e   f i n i s h i n g   a g e n t   i n t o   t h e   f a b r i c .   P a r t i c u l a r l y  

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

as  e t h o x y l a t e d   d e c y l   a l c o h o l s ,   e t h o x y l a t e d   n o n y l   a l c o h o l s ,  

e t h o x y l a t e d   s e c o n d a r y   a l c o h o l s ,   and  a l k y l a r y l   p o l y e t h e r  



a l c o h o l s .   I l l u s t r a t i v e   b u t   n o n - l i m i t i n g   e x a m p l e s  o f  

s u i t a b l e   c o m m e r c i a l l y   a v a i l a b l e   w e t t i n g   a g e n t s   a r e :  

T r i t o n   X - 1 0 0 ,   a  p r o d u c t   of   Rohm  and  H a a s ,  . a n d   MYKON  NRW, 

a v a i l a b l e   f r o m   Sun  C h e m i c a l   C o r p o r a t i o n .  

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

or   a d d i t i v e s   may  be  i n c o r p o r a t e d   in   t h e   f o r m u l a t i o n ,   i f  

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

as  p o l y v i n y l   a c e t a t e   or   a c r y l i c   r e s i n s ,   s o f t e n e r s ,   s o i l  

r e l e a s e   a g e n t s ,   e t c .  

The  g l y o x a l   and  r e a c t i v e   s i l i c o n e   f i b e r   t r e a t i n g  

a g e n t s   h a v e   b e e n   f o u n d   to   be  e f f e c t i v e   in   p r o v i d i n g   d u -  

r a b l e   p r e s s   p r o p e r t i e s   a t   v e r y   low  c o n c e n t r a t i o n   l e v e l s  

on  t h e   f a b r i c .   In  some  i n s t a n c e s ,   f o r   e x a m p l e ,  

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

w i t h   as  l i t t l e   as  o n e - t h i r d   o f   one   p e r c e n t   g l y o x a l   o r   a s  

l i t t l e   as  o n e - f o u r t h   of   one   p e r c e n t   r e a c t i v e   s i l i c o n e ,   b y  

w e i g h t   b a s e d   on  t h e   d r y   w e i g h t   of   t h e   f a b r i c .   H o w e v e r ,  

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

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

The  u p p e r   l i m i t   on  t h e   a m o u n t   of   g l y o x a l   and   s i l i c o n e   i s  

p r i m a r i l y   a  p r a c t i c a l   l i m i t   d i c t a t e d   by  e c o n o m i c s .  

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

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

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

l e v e l s ,   b u t   no  a d v e r s e   e f f e c t s   on  d u r a b l e   p r e s s   p r o p e r t i e s  

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

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

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

t h e   w e i g h t   and  c o n s t r u c t i o n   of   t h e   f a b r i c ,   and   on  o t h e r  

f a c t o r s .   F i b e r   b l e n d   f a b r i c s ,   s u c h   as  c o t t o n   and   p o l y -  

e s t e r   f i b e r   b l e n d s ,   f o r   e x a m p l e ,   w i l l   r e q u i r e   a  l o w e r  

c o n c e n t r a t i o n   l e v e l   o f   f i b e r   t r e a t i n g   a g e n t s   t h a n   f a b r i c s  

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

d u r a b l e   p r e s s   p r o p e r t i e s .  

Fo r   t h e   r a n g e   of   f i b e r   c o n t e n t s ,   f a b r i c   s t y l e s ,  

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

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



g l y o x a l   c o n c e n t r a t i o n   w i t h i n   t h e   r a n g e   of   a b o u t   one   t o  

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

w i t h i n   t h e   r a n g e   of  a b o u t   o n e - t h i r d   o f  o n e   p e r c e n t   t o  

a b o u t  o n e   p e r c e n t ,   by  w e i g h t   b a s e d   on  t h e   d r y   w e i g h t   o f  

t h e   f a b r i c .  

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

c o n t a i n i n g   up  to   a b o u t  f i f t y   p e r c e n t   c o t t o n   f i b e r s ,   a  c o n -  

c e n t r a t i o n   r a n g e   of   a b o u t   one   and  o n e - h a l f   p e r c e n t   t o  

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

to   a b o u t   t w o - t h i r d s   p e r c e n t   r e a c t i v e   s i l i c o n e   i s   p r e f e r r e d .  

Fo r   f a b r i c s   f o r m e d   w h o l l y   or   p r e d o m i n a n t l y   of   c o t t o n  

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

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

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

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

p e r c e n t ,   by  w e i g h t   b a s e d   on  t h e   d r y   w e i g h t   of   t h e   f a b r i c .  

In  t h e   a q u e o u s   f i n i s h i n g   b a t h   t h e   c o n c e n t r a t i o n  

of   t h e   f i b e r   t r e a t i n g   a g e n t s ,   c a t a l y s t   and   o t h e r   i n g r e -  

d i e n t s   i n   t h e   a q u e o u s   f i n i s h i n g   b a t h   may  v a r y  d e p e n d i n g  

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

t i o n ,   w e t   p i c k - u p   a c h i e v e d ,   d e s i r e d   c o n c e n t r a t i o n   on  f a b -  

r i c ,   e t c .   P r e f e r a b l y ,   h o w e v e r ,   t h e s e   m a t e r i a l s   a r e  

p r e s e n t   in   p r o p o r t i o n s   by  w e i g h t   g e n e r a l l y   as  f o l l o w s :  

A  p a r t i c u l a r l y   p r e f e r r e d   f o r m u l a t i o n   i s   a s  

f o l l o w s :  



The  i n v e n t i o n   i s   f u r t h e r   i l l u s t r a t e d   by  t h e  

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

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

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

i n v e n t i o n   and  a r e   d e s i g n e d   t o   t e a c h   t h o s e   s k i l l e d   in   t h e  

a r t   how  to   p r a c t i c e   t h e   i n v e n t i o n  a n d   t h e   b e s t   mode  c o n -  

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

EXAMPLE  1 

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

f o r m u l a t e d   by  d i l u t i n g   a b o u t   110  l b s .   of  c o m m e r c i a l   g l y o x a l  

(.40  p e r c e n t   a q u e o u s   s o l u t i o n )   w i t h   a b o u t   50  g a l l o n s   o f  

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

an  e t h o x y l a t e d   d e c y l   a l c o h o l   n o n i o n i c   s u r f a c t a n t   (MYKON 

NRW),  2 7 . 5   p o u n d s   of   m e t a l   s u l f a t e   b l e n d   c a t a l y s t   (a  5 0 / 5 0  

m i x t u r e   of   a l u m i n u m   s u l f a t e   a n d  m a g n e s i u m   s u l f a t e   a t   a  3 0  

p e r c e n t   c o n c e n t r a t i o n ) ,   46  p o u n d s   of   r e a c t i v e   s i l i c o n e  

( . G e n e r a l   E l e c t r i c   S i l i c o n e   S o f t e n e r / R e s i n   E x t e n d e r   X M - 1 2 4 -  

5557)   c o n t a i n i n g   2 5  p e r c e n t   by  w e i g h t   a c t i v e   s o l i d s ,   a n d  

20  p o u n d s   of   p o l y v i n y l   a c e t a t e   h a n d   b u i l d e r   (SEYCO  REZ  B - 4 7  

p r o d u c e d   by  AZS  C h e m i c a l   Company   of   A t l a n t a ,   G e o r g i a ) .  

W a t e r   was  t h e n   a d d e d   to   make  a  t o t a l   of   150  g a l l o n s   o f   m i x .  

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

p a d d e r   and  a  6 5 / 3 5   p o l y e s t e r / c o t t o n   b l e n d   t w i l l   w e a v e   f a b -  

r i c   w e i g h i n g   a b o u t   7 . 3   o u n c e s   p e r   s q u a r e   y a r d   was  d i r e c t e d  

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

b a t h   and  s q u e e z e d   to   r e m o v e   e x c e s s i v e   f i n i s h   and  to   p r o v i d e  

a  we t   p i c k - u p   of   a b o u t   55  p e r c e n t .   A f t e r   t h e   f i n i s h i n g  

b a t h   f o r m u l a t i o n   was  a p p l i e d ,   t h e   f a b r i c   was  d r i e d   on  a  

t e n t e r   f r a m e   o p e r a t i n g   a t   a  t e m p e r a t u r e   o f   a b o u t   2 5 0  -  

300°   F,  and  t h e n   d i r e c t e d   t h r o u g h   a  c u r i n g   o v e n   a t   a  t e m -  

p e r a t u r e   of   a b o u t   3 7 5  -   400°   F  f o r   a b o u t   one   m i n u t e   t o  

c u r e   t h e   f i n i s h i n g   a g e n t .  

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

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

t h e   d r i e d   f a b r i c   c a l c u l a t e d   to   be  as  f o l l o w s :  



The  a m o u n t   of   f o r m a l d e h y d e   was  c h e c k e d   a t   t h e  

e x h a u s t   of   t h e   t e n t e r   f r a m e   d u r i n g   t h e   r u n ,   b u t   no  f o r m a l -  

d e h y d e   was  d e t e c t e d .   The  f i n i s h e d   f a b r i c   was  a l s o   t e s t e d  

and  a  f r e e   f o r m a l d e h y d e   c o n t e n t   of   150  ppm  was  m e a s u r e d ,  

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

t h e   t e s t   m e t h o d .  

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

u s i n g   s t a n d a r d   AATCC  t e s t   m e t h o d s .   D u r a b l e   p r e s s   p r o p e r -  
t i e s   w e r e   d e t e r m i n e d   by  r a t i n g   t h e   f a b r i c   s m o o t h n e s s  

a p p e a r a n c e   a f t e r   f i v e   home  w a s h i n g s   on  a  s c a l e   of   1  to   5 

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

(AATCC  T e s t   M e t h o d   1 2 4 - 1 9 7 8 ) . ,   The  f o l l o w i n g   r e s u l t s   w e r e  

o b s e r v e d :  

The  f a b r i c   p h y s i c a l   p r o p e r t i e s   w e r e   f u l l y   s a t i s -  

f a c t o r y .   The  f a b r i c   s m o o t h n e s s   a p p e a r a n c e   r a t i n g   of  4  r e p -  
r e s e n t s   a c c e p t a b l e   d u r a b l e   p r e s s   p e r f o r m a n c e .  

EXAMPLE  2 

A  5 . 3   o u n c e   t w i l l   w e a v e   s h i r t i n g   f a b r i c   c o n t a i n -  

i n g   65  p e r c e n t   p o l y e s t e r   f i b e r s   and  35  p e r c e n t   c o t t o n  

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

t h e   f o l l o w i n g   f o r m u l a t i o n :  



The  f a b r i c   was  s q u e e z e d   to   a  50  p e r c e n t   w e t   p i c k - u p ,   t h e r e -  

a f t e r   d r i e d   on  a  t e n t e r   f r a m e ,   and   t h e n   d i r e c t e d   t h r o u g h   a  

c u r i n g   o v e n   a t   a  t e m p e r a t u r e   o f  3 7 5   to   400°  F  f o r   a b o u t   o n e  

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

m e a s u r e d   u s i n g   s t a n d a r d   AATCC  t e s t   m e t h o d s   and  t h e   t e s t  

r e s u l t s   a r e   shown  in  T a b l e   1 .  

F o r   c o m p a r i s o n ,   t h e   same  f a b r i c  w a s   t r e a t e d  

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

p r e s s   r e s i n ,   and  t h e   t e s t   r e s u l t s   a r e   a l s o   shown  i n   T a b l e  

1 .  

The  c o s t   of  t h e   n o n - f o r m a l d e h y d e   f i n i s h   was  c o m -  

p a r a b l e   t o   t h e   DMDHEU  r e s i n .   The  p h y s i c a l   p r o p e r t i e s   w e r e  

c o m p a r a b l e   to   or   b e t t e r   t h a n   t h e   DMDHEU  c o n t r o l ,   and   t h e  

f a b r i c   s m o o t h n e s s   a p p e a r a n c e   r a t i n g s   w e r e   t h e   s a m e .   T h i s  

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

be  an  a c c e p t a b l e   a l t e r n a t i v e   to   t h e   f o r m a l d e h y d e - b a s e d  

DMDHEU  r e s i n .  



EXAMPLES  3  to   6 

S a m p l e s   of   a  7 . 2   o u n c e / s q u a r e   y a r d   f a b r i c   ( 6 5  

p e r c e n t   p o l y e s t e r / 3 5   p e r c e n t   c o t t o n )   w e r e   i m p r e g n a t e d   w i t h  

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

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

p r e s s   p r o p e r t i e s   w e r e   made  by  r a t i n g   t h e   f a b r i c   a p p e a r a n c e  

a f t e r   f i v e   home  w a s h i n g s   (AATCC  T e s t   M e t h o d   1 2 4 - 1 9 7 8  

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

and  f i l l i n g   d i r e c t i o n   ( M o n s a n t o   t e s t ) .  

EXAMPLE  3  -   GLYOXAL PLUS  REACTIVE  S I L I C O N E  

T e s t s   w e r e   made   v a r y i n g   t h e   t y p e   and  a m o u n t   o f  

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

r e s u l t s :  

EXAMPLE.  4  -   SILICONE  VARIATIONS 

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

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

The  f o l l o w i n g   r e s u l t s   w e r e   o b s e r v e d :  

W h i l e   t h e   c r e a s e   r e c o v e r y   was  u n d e s i r a b l y   low  when  g l y o x a l  

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



in   c r e a s e   r e c o v e r y   was  o b s e r v e d   when   t h e   two  w e r e   u s e d   i n  

c o m b i n a t i o n .   I n c r e a s i n g   t h e   a m o u n t   of  s i l i c o n e   f r o m   . 3 4  

to   .48  p e r c e n t   p r o v i d e d   no  a d d i t i o n a l   i m p r o v e m e n t   i n  

c r e a s e   r e c o v e r y   f o r   t h i s   f a b r i c .  

EXAMPLE  5  -   GLYOXAL  VARIATIONS 

Runs   w i t h   v a r i o u s   l e v e l s   of   g l y o x a l   r a n g i n g   f r o m  

.28  p e r c e n t   to   2 . 7 5   p e r c e n t   w e r e   made  on  a  5 . 1   o u n c e   a n d  

7 .2   o u n c e   f a b r i c ,   w i t h   t h e   f o l l o w i n g   e x e m p l a r y   r e s u l t s :  

Good  r e s u l t s   w e r e   o b s e r v e d   w i t h   as  low  as  0 . 3 2  

p e r c e n t   g l y o x a l   on  t h e   5 . 1   o u n c e   f a b r i c ,   b u t   h i g h e r   l e v e l s  

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

w e r e   o b s e r v e d .   I n c r e a s i n g   t h e   g l y o x a l   c o n c e n t r a t i o n   f r o m  

2 . 7 5   p e r c e n t   to   4 .4   p e r c e n t   s h o w e d   no  a d d i t i o n a l   i m p r o v e -  

m e n t   in   a p p e a r a n c e   or  c r e a s e   r e c o v e r y .   The  u p p e r   l i m i t a t i o n  

on  t h e   a m o u n t   of   g l y o x a l   w h i c h   may  be  u s e d   t h u s   a p p e a r s  
t o   be  m e r e l y   an  e c o n o m i c   l i m i t a t i o n .  



EXAMPLE  6  -   CATALYSTS 

On  7 .2   o u n c e   f a b r i c   (65  p e r c e n t   p o l y e s t e r / 3 5  

p e r c e n t   c o t t o n ) :  

Good  f a b r i c   a p p e a r a n c e   and  c r e a s e   a n g l e   w e r e  

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

p h o s p h a t e   c a t a l y s t ,   e v e n   as  low  as  .15   p e r c e n t   c a t a l y s t .  

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

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

EXAMPLE  7  -   POSTCURE 

E x a m p l e s   3  t o   6  a b o v e   w e r e   p r e c u r e d ,   i . e .   t h e  

f a b r i c   was  f u l l y   c u r e d   a t   3 5 0  -   400°  F  a f t e r   d r y i n g .   T h e  

e x a m p l e   b e l o w   was  p o s t c u r e d ,   m e a n i n g   t h a t   t h e   f a b r i c   w a s  

d r i e d   o n l y   to   a b o u t   5  p e r c e n t   m o i s t u r e   c o n t e n t   and  t h e n  

l a t e r   c u r e d   a t   3 2 5  -   350°   F  f o r   s e v e r a l   m i n u t e s .   C u t t e r s  

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

b e f o r e   p r e s s i n g   and  c u r i n g .  



EXMlPLE  8 

S a m p l e s   of  a  9  o u n c e / s q u a r e   y a r d   t w i l l   w e a v e  

f a b r i c   c o n t a i n i n g   50  p e r c e n t   p o l y e s t e r   f i b e r s   and   50  

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

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

d i t i o n s .   C o m p a r i s o n s   of  t h e   d u r a b l e   p r e s s   p r o p e r t i e s  

w e r e   made  by  r a t i n g   t h e   f a b r i c   a p p e a r a n c e   a f t e r   f i v e   h o m e  

w a s h i n g s   (AATCC  T e s t   M e t h o d   1 2 4 - 1 7 8 )   and  by  m e a s u r i n g   t h e  

c r e a s e   a n g l e   in   t h e   w a r p   and  f i l l i n g   d i r e c t i o n   ( M o n s a n t o  

t e s t ) .   The  f o l l o w i n g   r e s u l t s   w e r e   o b s e r v e d :  

A c c e p t a b l e   d u r a b l e   p r e s s   q u a l i t i e s   w e r e   o b s e r v e d  

as  low  as  1 . 8 4   p e r c e n t   g l y o x a l .   P e r f o r m a n c e   i m p r o v e d  

s l i g h t l y   as  t h e   g l y o x a l   c o n c e n t r a t i o n   was  i n c r e a s e d   t o  

2 . 3 0 ,   b u t   f u r t h e r   i n c r e a s e s   d i d   n o t   p r o d u c e   s i g n i f i c a n t  

i m p r o v e m e n t .  

EXAMPLE  9 

S a m p l e s   of  a  1 0   o u n c e / s q u a r e   y a r d   t w i l l   w e a v e  

f a b r i c   (100  p e r c e n t   c o t t o n )   w e r e   i m p r e g n a t e d   w i t h   v a r i o u s  

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

in   E x a m p l e   8.  The  f o l l o w i n g   r e s u l t s   w e r e   o b s e r v e d :  



The  s a m p l e   c o n t a i n i n g   6 . 4 5   p e r c e n t   g l y o x a l  

e x h i b i t e d   f u l l y   a c c e p t a b l e   d u r a b l e   p r e s s   p r o p e r t i e s .  
EXAMPLE  10  

To  a  40  p e r c e n t   a q u e o u s   g l y o x a l   s o l u t i o n ,   s o d i u m  

h y d r o x i d e   (25  p e r c e n t   a q u e o u s   s o l u t i o n )   was  a d d e d   d r o p w i s e  

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

i n i t i a l   pH  of   a b o u t   2 .6   to   a  s u b s t a n t i a l l y   n e u t r a l   pH  o f  

a b o u t   7.  To  t h i s   s o l u t i o n   was  a d d e d   m a g n e s i u m   d i h y d r o x i d e  

p h o s p h a t e   c a t a l y s t ,   p o l y v i n y l   a c e t a t e ,   a  w e t t i n g   a g e n t ,  

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

f o r m u l a t i o n   of   t h e   c o m p o s i t i o n   shown  b e l o w .   T h i s   f o r m u l a -  

t i o n   was  a p p l i e d   to   a  6 5 / 3 5   p o l y e s t e r / c o t t o n   b l e n d   f a b r i c  

a t   a  55  p e r c e n t  p i c k - u p   and  t h e   f a b r i c   was  d r i e d   and  c u r e d  

to   a  c o n c e n t r a t i o n   on  t h e   f a b r i c   as  shown  b e l o w   ( p e r c e n t  

a c t i v e   s o l i d s   by  w e i g h t ) :  



EXAMPLE  11  

A  n o n - f o r m a l d e h y d e   d u r a b l e   p r e s s   f i n i s h   f o r m u -  

l a t i o n   was  p r e p a r e d   as  f o l l o w s :  

1 5 . 4   l b s .   of   s o d i u m   m e t a b o r a t e   o x y h y d r a t e   w a s  

a d d e d   d i r e c t l y   to   a b o u t   1 1 0 . 4   l b s .   of   c o m m e r c i a l   g l y o x a l  

(40  p e r c e n t   a q u e o u s   s o l u t i o n )   and   w a s  s t i r r e d   and   d i s -  

s o l v e d .   The  r e s u l t i n g   s o l u t i o n   c o n t a i n e d   a b o u t   1 2 . 4   p e r -  

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

t i o n   was  d i l u t e d   w i t h   a b o u t   50  g a l l o n s   o f  w a t e r ,   and   t o  

t h e   d i l u t e d   s o l u t i o n   was  a d d e d   t h r e e   l b s .   o f   an  e t h o x y -  

l a t e d   d e c y l   a l c o h o l   n o n i o n i c   s u r f a c t a n t   (MYKON  NRW),  2 7 . 5  

l b s .   of  m e t a l   s u l f a t e   b l e n d   c a t a l y s t   ( 5 0 / 5 0   m i x t u r e   o f  

a l u m i n u m   s u l f a t e   and  m a g n e s i u m   s u l f a t e   a t   a  30  p e r c e n t  

c o n c e n t r a t i o n ) ,   46  l b s .   of  r e a c t i v e   s i l i c o n e   ( G e n e r a l  

E l e c t r i c   S i l i c o n e   S o f t e n e r / R e s i n   E x t e n d e r   X M - 1 2 4 - 5 5 5 7 )  

c o n t a i n i n g   25  p e r c e n t   by  w e i g h t   a c t i v e   s o l i d s ,   and  20  

l b s .   of  p o l y v i n y l   a c e t a t e   h a n d   b u i l d e r   (SEYCO  REZ  B - 4 7 ,  

p r o d u c e d   by  AZS  C h e m i c a l   Company   of   A t l a n t a ,   G e o r g i a ) .  

W a t e r   was  t h e n   a d d e d   t o   make  a  t o t a l   o f   150  g a l l o n s   o f  

m i x .  

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

t h r e e   r o l l   p a d d e r   and   a  6 5 / 3 5   p o l y e s t e r / c o t t o n   b l e n d  

t w i l l   w e a v e   f a b r i c   w e i g h i n g   7 .3   o u n c e s   p e r   s q u a r e   y a r d  

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

t h e   f i n i s h i n g   b a t h   and  s q u e e z e d   to   r e m o v e   e x c e s s i v e  

f i n i s h   and  p r o v i d e   a  w e t   p i c k - u p   of   a b o u t   6 1 . 5   p e r c e n t .  

A f t e r   t h e   f i n i s h i n g   b a t h   f o r m u l a t i o n   was  a p p l i e d ,   t h e  

f a b r i c   was  d r i e d   on  a  t e n t e r   f r a m e   o p e r a t i n g   a t   a  

t e m p e r a t u r e   o f   a b o u t   2 5 0  -   300°   F .  



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

c a l c u l a t e d   to   be  as  f o l l o w s   ( p e r c e n t   by  w e i g h t ,   b a s e d   o n  

t h e   d r y   w e i g h t   of   t h e   f a b r i c ) :  

A  p o r t i o n   o f  t h i s   f a b r i c   was  p r e c u r e d   w h i l e   o n  

t h e   t e n t e r   f r a m e   by  d i r e c t i n g   t h e   same  i m m e d i a t e l y   f r o m  

t h e   d r y i n g   zone   t h r o u g h   a  c u r i n g   o v e n   a t   a  t e m p e r a t u r e  

of   3 5 0  -   400°   F  f o r   a b o u t   one  m i n u t e .   A n o t h e r   p o r t i o n   o f  

t h e   f a b r i c   was  r e m o v e d   f r o m   t h e   t e n t e r   f r a m e   a f t e r   d r y i n g  

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

of   a b o u t   350°   F  f o r   a b o u t   one  m i n u t e .   P h y s i c a l   p r o p e r t i e s  

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

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

t e s t   m e t h o d s ,   w i t h   t h e   f o l l o w i n g   r e s u l t s :  

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

t h e   p o s t c u r e d   f a b r i c s   w e r e   f u l l y   s a t i s f a c t o r y .   The  f a b r i c  

s m o o t h n e s s   a p p e a r a n c e   r a t i n g   of   4  and  t h e   c r e a s e   a p p e a r -  

a n c e   of   5  r e p r e s e n t   a c c e p t a b l e   d u r a b l e   p r e s s   p e r f o r m a n c e .  

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

s a m p l e s  i s   b e l o w   t h e   m i n i m u m   s e n s i t i v i t y   of   t h e   t e s t  

m e t h o d .  



The  f a b r i c   pH  of   5 . 1   was  a c c e p t a b l e   w i t h o u t   t h e  

n e e d  f o r   an  a f t e r - w a s h   o p e r a t i o n .   By  c o m p a r i s o n ,   t h e   s a m e  
f i n i s h   f o r m u l a t i o n   w i t h   t h e   s o d i u m   m e t a b o r a t e   o m i t t e d  

p r o d u c e d   a  f i n i s h e d   f a b r i c   pH  of   a b o u t   3 . 5 ,   w h i c h   w o u l d  

o r d i n a r i l y   r e q u i r e   a f t e r w a s h i n g   t o   r e d u c e   f a b r i c   a c i d i t y .  
EXAMPLES  1 2  -   16  

S a m p l e s   of   a  7 . 2   o u n c e / s q u a r e   y a r d   t w i l l   w e a v e  

6 5 / 3 5   p o l y e s t e r / c o t t o n   b l e n d   f a b r i c   and   a  9   o u n c e / s q u a r e  

y a r d   t w i l l   w e a v e   5 0 / 5 0   p o l y e s t e r / c o t t o n   b l e n d   f a b r i c   w e r e  

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

o f   t h e   d u r a b l e   p r e s s   p r o p e r t i e s   w e r e   made   by  r a t i n g   t h e  

f a b r i c   a p p e a r a n c e   a f t e r   f i v e   home  w a s h i n g s   (AATCC  T e s t  

M e t h o d   1 2 4 - 1 9 7 8 )   and  f a b r i c   pH  was  m e a s u r e d .   The  p e r c e n t  
s o l i d s   d e p o s i t e d   on  t h e   f a b r i c   was  c a l c u l a t e d   f o r   e a c h  

f a b r i c   s a m p l e ,   b a s e d  u p o n   t h e   f i n i s h i n g   b a t h   c o m p o s i t i o n  
and  t h e   p e r c e n t   p i c k - u p .   The  p e r c e n t   s o l i d s   on  f a b r i c  

( p e r c e n t   by  w e i g h t   b a s e d   on  t h e   d r y   w e i g h t   of   t h e   f a b r i c )  

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

e a c h   s a m p l e   w e r e   as  f o l l o w s :  

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

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

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



e l i m i n a t i n g   any  d e p e n d e n c e   on  t h e   u s e   of   f o r m a l d e h y d e   o r  

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

a t t e n d a n t   p r o b l e m s   and  h a z a r d s   of   f o r m a l d e h y d e   i n  t h e  

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

W h i l e   t h e   i n v e n t i o n   has   b e e n   d e s c r i b e d   i n  

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

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

and  m o d i f i c a t i o n s   may  be  made  w i t h i n   t h e   s p i r i t   and  s c o p e  
of   t h e   i n v e n t i o n   as  d e s c r i b e d   a b o v e   and  as  d e f i n e d   in   t h e  

a p p e n d e d   c l a i m s .  



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

p r o p e r t i e s   to  a  t e x t i l e   f a b r i c   f o r m e d   a t   l e a s t   p a r t i a l l y  

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

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

c h a r a c t e r i z e d   by  i m p r e g n a t i n g   t h e   t e x t i l e   f a b r i c   w i t h   a  

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

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

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

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

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

f o r m a l d e h y d e - f r e e   f i n i s h i n g   a g e n t   c o n t a i n s   a b o u t  " 3   t o   7 5  

p a r t s   by  w e i g h t   r e a c t i v e   s i l i c o n e   s o l i d s   p e r   100  p a r t s   b y  

w e i g h t   g l y o x a l   s o l i d s .  

or   2  
3.  A  p r o c e s s   a c c o r d i n g   to   C l a i m   1 / w h e r e i n   t h e  

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

a  p i c k - u p   of   a b o u t   1%  to   a b o u t   8%  g l y o x a l   and   a b o u t   1 / 3 %  

to  a b o u t   1%  s i l i c o n e ,   by  w e i g h t ,   b a s e d   on  t h e   d r y   w e i g h t  

of   t h e   f a b r i c .  

2  or  3  
4.  A  p r o c e s s   a c c o r d i n g   to   C l a i m   I / w h e r e i n   s a i d  

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

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

5.  A  p r o c e s s   a c c o r d i n g   to   C l a i m   4  w h e r e i n   s a i d  

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

6.  A  p r o c e s s   f o r   i m p a r t i n g   d u r a b l e   p r e s s  

p r o p e r t i e s   to   a  t e x t i l e   f a b r i c   f o r m e d   a t   l e a s t   p a r t i a l l y  

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

use   of   f o r m a l d e h y d e   and  p r o b l e m s   a s s o c i a t e d   t h e r e w i t h ,  



c h a r a c t e r i z e d   by  i m p r e g n a t i n g   t h e   f a b r i c   w i t h   a  f o r m a l d e -  

h y d e - f r e e   f i n i s h i n g   a g e n t   w h i c h   c o n t a i n s   as  f i b e r   t r e a t i n g  

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

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

on  t h e   f a b r i c  a   g l y o x a l   c o n c e n t r a t i o n   w i t h i n   t h e   r a n g e   o f  

a b o u t   1%  to  a b o u t   8%  and  a  r e a c t i v e   s i l i c o n e   c o n c e n t r a t i o n  

w i t h i n   t h e   r a n g e   of   a b o u t   1/3%  to  a b o u t   1%  by  w e i g h t   b a s e d  

on  t h e   d ry   w e i g h t   of   t h e   f a b r i c ,   d r y i n g   t h e   i m p r e g n a t e d  

f a b r i c ,   and  h e a t i n g   t h e   f a b r i c   to   e f f e c t   c u r i n g   of   t h e  

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

to   t h e   f a b r i c .  

7.  A  d u r a b l e   p r e s s   t e x t i l e   f a b r i c   p r o d u c e d   i n  

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

1  to   6 .  

8.  A  n o n - f o r m a l d e h y d e   f i n i s h i n g   a g e n t   f o r  

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

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

a g e n t   b e i n g   c h a r a c t e r i z e d   by  a  f o r m a l d e h y d e - f r e e   a q u e o u s  

c o m p o s i t i o n   c o n t a i n i n g   g l y o x a l ,   r e a c t i v e   s i l i c o n e ,   and  a  

d u r a b l e   p r e s s   c a t a l y s t .  

9.  A  t r e a t e d   t e x t i l e   f a b r i c   f o r m e d   a t   l e a s t  

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

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

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

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

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

s e t   f o r t h   in   C l a i m   8 .  



10.  A  t e x t i l e   f a b r i c   a c c o r d i n g   to   C l a i m  

9  c o n t a i n i n g   f r o m   a b o u t   1  to   a b o u t   8%  g l y o x a l   and  f r o m  

a b o u t   1/3%  to  1%  r e a c t i v e  s i l i c o n e ,   by  w e i g h t   b a s e d   on  t h e  

d r y   w e i g h t   of   t h e   f a b r i c .  
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