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T e c h n i c a l   F i e l d  

T h i s   i n v e n t i o n   p e r t a i n s   to   t h e   a r t   o f  

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

f a b r i c s .  

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

U n f i n i s h e d   p o l y e s t e r   f i b e r f i l l   f i b e r s  

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

i n t e r f i b e r   f r i c t i o n .   I t   i s   known  in   t h e   a r t   t h a t   a  

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

t h e r e b y  m a k e   p o l y e s t e r   f i b e r f i l l   f i b e r s   a c c e p t a b l e  

f o r   c o m m e r c i a l   u s e s   w h e r e   f i b e r   s c r o o p   c an   be  a  

p r o b l e m .   For   e x a m p l e .   D a c r o n O   H o l l o f i l   I I .  

a v a i l a b l e   f r o m   E.  I .   du  P o n t   de  N e m o u r s ,   i s   f i n i s h e d  

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

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

a  s o f t ,   d o w n - l i k e   h a n d .   H o w e v e r ,   s i l i c o n e   f i n i s h e s  

a d v e r s e l y   a f f e c t   t h e   f l a m m a b i l i t y   and  l a t e x  

b o n d a b i l i t y   of  p o l y e s t e r   f i b e r f i l l   f i b e r s .  

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

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

l e a d s   to   two  p r o b l e m s   in   t h e   u s e   of  a  p o l y e s t e r  

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

in   an  a q u e o u s   med ium  u n l e s s   a  s u r f a c t a n t   i s   a d d e d   t o  

a i d   in   w e t t i n g   t h e   f a b r i c .   E v e n   more   i m p o r t a n t l y .  

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

a b s o r b   p e r s p i r a t i o n   f r o m   t h e   s k i n   of  t h e   w e a r e r .  

T h i s   i m p a r t s   a  h o t   or  c l ammy  f e e l   to   t h e   p o l y e s t e r  

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

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



I t   w o u l d   be  a d v a n t a g e o u s   to   d e v e l o p   a  d u r a b l e  

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

I t   i s   a l s o   known  in   t h e   a r t   of   f a b r i c  

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

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

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

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

e x a m p l e .   U . S .   P a t e n t   3 . 2 1 3 . 0 5 3   to   K e n d r i c k   d i s c l o s e s  

t h a t   an  a n t i s t a t i c   c o m p o s i t i o n   of  a  c r o s s l i n k a b l e  

t e r p o l y m e r   o f :   (1)   5%  to  10%  of  g l y c i d y l  

m e t h a c r y l a t e :   (2)   35%  to  55%  of  an  a l k a l i   m e t a l   s a l t  

of  a  s t y r e n e   s u l f o n a t e :   and  (3)   35%  to   60%  o f  

m e t h o x y p o l y ( e t h y l e n e   g l y c o l )   m e t h a c r y l a t e   w h e r e i n  

t h e   p o l y ( e t h y l e n e   g l y c o l )   c h a i n   has   a  m o l e c u l a r  

w e i g h t   f r o m   250  to   500 ,   w i l l   r e d u c e   t h e   s t a t i c  

e l e c t r i c i t y   of   a  s y n t h e t i c   f a b r i c   when  a p p l i e d   as  a  

f i n i s h .   F r e n c h   P a t e n t   No.  1 . 4 2 7 . 7 8 7   d i s c l o s e s   t h a t  

a  c o p o l y m e r   o f :   (1)   f r o m   2%  to  20%  of  a n  

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

m e t h y l o l   c o m p o u n d :   w i t h   (2)   f r o m   98%  to   80%  of  a n  

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

a c i d   and  an  a l k y l p h e n o x y   p o l y e t h y l e n e   g l y c o l ,   w i l l  

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

when  a p p l i e d   to   s a i d   f a b r i c s   as  a  f a b r i c   f i n i s h .  

S w i s s   P a t e n t   No.  5 1 3 , 2 8 2   d i s c l o s e s   t h a t   a  c o p o l y m e r  

c o m p o s e d   o f :   (1)   f r o m   80%  to   90%  of  an  e s t e r   of   a n  

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

w i t h   1  to   3  c a r b o n   a t o m s   and  an  a v e r a g e   m o l e c u l a r  

w e i g h t   of  f r o m   300  to   1000  and  an  e t h y l e n i c a l l y  

u n s a t u r a t e d   p o l m e r i z a b l e   c a r b o x y l i c   a c i d :   (2)  5%  t o  

1 0 %  o f   a  e t h e r i f i e d   N - m e t h y l o l a m i d e   of  a n  

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



a c i d :   and   (3)   5%  to  10%  of  an  e t h y l e n i c a l l y  

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

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

in   w a t e r ,   e . g .   a c r y l i c   a c i d ,   w i l l   r e d u c e   t h e   s t a t i c  

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

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

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

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 .  

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

( a )   t r e a t i n g   f i b e r s   and  f a b r i c s   w i t h   a  n e a t  

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

( i )   a t   l e a s t   0 .001%  by  s o l u t i o n  

w e i g h t   or  n e a t   c o m p o s i t i o n   w e i g h t  o f   an  a c i d  

c a t a l y s t ,   a n d  

( i i )   f r o m   0.1%  t o   15%  b y  

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

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

p o l y ( o x y a l k y l e n e )   f r o m   0.5%  to  50%  b y  

g r a f t   c o p o l y m e r   w e i g h t   of  an  N - ( o x y m e t h y l ) -  

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

w h e r e i n   R1,  R  ,   R  .   and   R  a r e   h y d r o g e n   o r  

m o n o v a l e n t   h y d r o c a r b o n   r a d i c a l s   c o n t a i n i n g   f r o m   1  t o  

6  c a r b o n   a t o m s   e a c h   and  may  be  t h e   same  o r  

d i f f e r e n t ,   and  a  p o l y ( o x y a l k y l e n e )   of  t h e   f o r m u l a :  

w h e r e i n   R3  i s   a  h y d r o c a r b o n   r a d i c a l   h a v i n g   a  

v a l e n c e   of  a  and  c o n t a i n i n g   up  to   21  c a r b o n  



a t o m s ,   a  i s   an  i n t e g e r   h a v i n g   v a l u e s   b e t w e e n   1  a n d  

4,  X  i s   an  o x y g e n ,   n i t r o g e n   or  s u l f u r   a t o m ,   R6  i s  

a  h y d r o g e n   a t o m   or  h y d r o c a r b o n   r a d i c a l   c o n t a i n i n g   u p  
to   6  c a r b o n   a t o m s   and  may  c o n t a i n   h y d r o x y l ,  

a m i n o   or  m e r c a p t y l   g r o u p s ,   n  i s   an  i n t e g e r   f r o m   2  t o  

4,  a n d  z   i s   an  i n t e g e r   h a v i n g   a  v a l u e   f r o m   2  t o  

8 0 0 ,   a n d  

(b)   d r y i n g   and  c u r i n g   s a i d   t r e a t e d   f i b e r  

a t   b e t w e e n   100°C   and  1 7 0 ° C ,   w h i c h  

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

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

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

a f f e c t i n g   t h e   f l a m m a b i l i t y   or  t h e   l a t e x   b o n d a b i l i t y  

of   t h e   f i b e r .  

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

i n v e n t i o n ,   t h e   p o l y ( o x y a l k y l e n e )   p r e f e r a b l y   has   t h e  

f o r m u l a :  

w h e r e i n   y  i s   an  i n t e g e r   f r o m   2  to   5 0 0 0 ,   a n d  

t h e   o t h e r   d e s i g n a t i o n s   a r e   as  a b o v e .   The  g r a f t  

c o p o l y m e r   p r o d u c e d   f r o m   s u c h   p o l y ( o x y a l k y l e n e s )  

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

as  m a n i f e s t e d   by  a  d e c r e a s e   in   t h e   t i m e   n e c e s s a r y   t o  

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

The  g r a f t   c o p o l y m e r s   u s e f u l   in   t h e   p r e s e n t  

i n v e n t i o n   may  be  p r e p a r e d   as  d e s c r i b e d   in   c o p e n d i n g  

U . S .   a p p l i c a t i o n   S e r i a l   No.  3 0 7 , 2 1 1   f i l e d   S e p t e m b e r  

30,   1 9 8 1 .  

D e t a i l s   of  t h e   I n v e n t i o n  

G r a f t   c o p o l y m e r s   u s e f u l   in   t h e   p r e s e n t  

i n v e n t i o n   h a v i n g   an  N - ( o x y m e t h y l )   a c r y l a m i d e   g r a f t e d  



o n t o   a  p o l y ( o x y a l k y l e n e )   c o m p o u n d   a r e   p r e p a r e d   by  a  

m e t h o d   w h i c h   c o m p r i s e s   a d d i n g   an  N - ( o x y m e t h y l )  

d e r i v a t i v e   of  a c r y l a m i d e   monomer   as  h e r e i n a f t e r   m o r e  

f u l l y   d e s c r i b e d   and  a  s u i t a b l e   c a t a l y s t   to   a n  

a g i t a t e d   b a t h   of  t h e   p o l y ( o x y a l k y l e n e ) ,   w h e r e b y   a l l  

of  s a i d   c o m p o n e n t s   a r e   i n t i m a t e l y   a d m i x e d   a t   a  

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

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

c o p o l y m e r   of  a c r y l a m i d e   d e r i v a t i v e   on  p o l y ( a l k y l e n e  

o x i d e )   i s   o b t a i n e d .  

In  g e n e r a l ,   t h e   p o l y ( o x y a l k y l e n e )   c o m p o u n d s  

of  t h i s   i n v e n t i o n   c o n t a i n   o x y e t h y l e n e .   o x y p r o p y l e n e ,  

o x y b u t y l e n e   g r o u p s   or  b o t h   o x y e t h y l e n e   g r o u p s   a n d  

h i g h e r   o x y a l k y l e n e   g r o u p s   s u c h   as  o x y p r o p y l e n e   a n d  

o x y b u t y l e n e   g r o u p s .   e i t h e r   in   r a n d o m   or  b l o c k  

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

w e i g h t s   ( n u m b e r   a v e r a g e )   in   t h e   r a n g e   of  1 0 0  

to  3 5 , 0 0 0 ,   a n d ,   p r e f e r a b l y ,   in   t h e   r a n g e   o f  

1 , 5 0 0   to   4 , 0 0 0 .   T h e s e   p o l y ( o x y a l k y l e n e )  

c o m p o u n d s   may  be  made  by  p r o c e s s e s   w e l l   known  in  t h e  

a r t   by  r e a c t i n g   an  a l k y l e n e   o x i d e   or  m i x t u r e s   o f  

a l k y l e n e   o x i d e s   w i t h   an  a l i p h a t i c   c o m p o u n d ,   w h i c h  

may  be  s a t u r a t e d   or  c o n t a i n   some  a l i p h a t i c  

u n s a t u r a t i o n ,   h a v i n g   f r o m   one  up  to  as  many  as  f o u r  

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

a l c o h o l s   s u c h   as   e t h a n o l ,   p r o p a n o l .   and  a l l y l  

a l c o h o l :   d i h y d r o x y l i c   a l c o h o l s   s u c h   as  e t h y l e n e  

g l y c o l   and  m o n o e t h y l e t h e r   of  g l y c e r i n e :  

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

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

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

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



The  p o l y ( o x y a l k y l e n e )   p r o d u c t s   of  s u c h   r e a c t i o n s  

w i l l   h a v e   l i n e a r   or  b r a n c h e d   o x y a l k y l e n e   or  m i x e d  

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

w i t h   h y d r o x y l   g r o u p s .   A l t h o u g h   t h e  

p o l y ( o x y a l k y l e n e s )   may  be  h y d r o x y l   t e r m i n a t e d ,   s o m e  

or  a l l   of  t h e s e   h y d r o x y l   g r o u p s   may  be  e t h e r i f i e d   b y  

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

s u l f a t e   or  an  a l k y l   h a l i d e   s u c h   as  e t h y l   c h l o r i d e .  

T h e s e   t e r m i n a l   h y d r o x y l   g r o u p s   may  a l s o   b e  

e t h e r i f i e d   w i t h   a l k y l - h a l o h y d r i n s   s u c h   as  2 - c h l o r o  

e t h a n o l .   T h i s   w i l l   y i e l d   a  p o l y ( o x y a l k y l e n e )   t h a t  

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

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

N - ( o x y m e t h y l )   f u n c t i o n a l i t y   t h a t   i s   i n t r o d u c e d   i n t o  

t h e   p o l y ( o x y a l k y l e n e )   to   f a c i l i t a t e   c r o s s l i n k i n g   o f  

t h e   p o l y ( o x y a l k y l e n e )   c h a i n s .  

The  g r a f t i n g   m o n o m e r s   e m p l o y e d   in   p r e p a r i n g  

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

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

w h e r e i n   R1,  R2,  R3  and  R4  may  be  t h e   same  o r  

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

h y d r o c a r b o n   r a d i c a l s   c o n t a i n i n g   f r o m   1  to   6 

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

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

r e a c t i v e ,   c r o s s - l i n k a b l e   p e n d e n t   g r o u p   or  g r o u p s .  

I l l u s t r a t i v e   s u i t a b l e   m o n o m e r s   a r e   m e t h o x y m e t h y l  

a c r y l a m i d e .   e t h y o x y m e t h y l   a c r y l a m i d e ,   N - b u t o x y m e t h y l .  

a c r y l a m i d e .   a l l y l o x y m e t h y l   a c r y l a m i d e ,  



N - b u t o x y m e t h a c r y l a m i d e   and  p r e f e r a b l y ,  

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

N - ( i s o - b u t o x y m e t h y l ) - a c r y l a m i d e .  

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

f r e e - r a d i c a l   i n i t i a t o r .   The  c h o i c e   of  s u c h  

i n i t i a t o r   i s   n o t   n a r r o w l y   c r i t i c a l ,   as  any   one  of  a  
w i d e   v a r i e t y   of  known  i n o r g a n i c   or  o r g a n i c  

i n i t i a t o r s   of  f r e e - r a d i c a l   p o l y m e r i z a t i o n   may  b e  

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

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

w h i c h   t h e   g r a f t   c o p o l y m e r   w i l l   be  p r e p a r e d .   F o r  

e x a m p l e .   i f   a  g i v e n   g r a f t i n g   monomer   w i l l  

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

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

m i x t u r e   w i l l   f o r m   an  u n d e s i r e a b l e   g e l :   i . e .   t h e  

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

f i b e r .   T h e r e f o r e ,   a  c a t a l y s t   m u s t   be  c h o s e n   s u c h  

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

c a u s e   t h e   g r a f t i n g   momomer  s e l f - c o n d e n s e .   E x e m p l a r y  

of  s u i t a b l e   i n i t i a t o r s   a r e   a z o b i s i s o b u t y r o n i t r i l e :  

h y d r o p e r o x i d e s   s u c h   as  t - b u t y l   p e r o x y p i v a l a t e ,  

d i - t - b u t y l   p e r o x i d e ,   and  t - b u t y l   p e r b e n z o a t e :  

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

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

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

H o m o g e n e o u s   g r a f t   c o p o l y m e r s   u s e f u l   in   t h e  

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

( c o n t a i n   l e s s   t h a n   2  p e r c e n t   by  w e i g h t )   of  i n s o l u b l e  

h o m o p o l y m e r i z e d   a c r y l a m i d e   d e r i v a t i v e   may  b e  

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

s e p a r a t e   f e e d   s t r e a m s ,   a d v a n t a g e o u s l y   in   g r a d u a l  



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

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

f r e e - r a d i c a l   g r a f t i n g   i n i t i a t o r .   E i t h e r   of  t h e  

r e a c t a n t s   may  be  m i x e d   w i t h   a  p o r t i o n   of  t h e  

p o l y ( o x y a l k y l e n e )   c o m p o u n d   p r i o r   to  f e e d i n g   t h e m   t o  

t h e   r e a c t i o n   z o n e   when   d o i n g   so  f a c i l i t a t e s   t h e  

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

r e a c t i o n   m i x t u r e .   The  a m o u n t   of  a c r y l a m i d e  

d e r i v a t i v e   a d d e d   to   t h e   p o l y m e r i z a t i o n   r e a c t o r   z o n e  
i s   n o t   c r i t i c a l   and  may  be  v a r i e d   o v e r   a  w i d e  

r a n g e .   The  p r e f e r r e d   r a n g e   i s  f r o m   6%  t o  

12%  by  w e i g h t   of  p o l y ( o x y a l k y l e n e ) .   I n  

g e n e r a l ,   h o w e v e r ,   up  to   a b o u t   70  p e r c e n t   by  w e i g h t .  

and  p r e f e r a b l y   f r o m   0 .5   p e r c e n t   by  w e i g h t   t o  

50  p e r c e n t   by  w e i g h t   b a s e d   on  t h e   t o t a l   w e i g h t  

of   p o l y ( a l k y l e n e   o x i d e )   c o m p o u n d ,   i s   c h a r g e d .  

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

r e a c t i o n   may  be  c a r r i e d   ou t   may  v a r y   o v e r   a  w i d e  

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

of  r e a c t a n t s   to   be  u s e d   in   t h e   r e a c t i o n   and  t h e  

c a t a l y s t   c h o s e n   to   c a t a l y z e   t h e   g r a f t   r e a c t i o n .   F o r  

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

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

a c t i v a t e   t h e   i n i t i a t o r ,   to   a b o u t   1 6 0 ° C ,   can   be  u s e d  

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

t e m p e r a t u r e   in   t h e   r a n g e   f r o m   70°C   t o  

1 0 0 ° C .   W h e r e   e m p l o y i n g   i n o r g a n i c   f r e e - r a d i c a l  

i n i t i a t o r s ,   a  t e m p e r a t u r e   f rom  a b o u t   a b o v e   t h e  

f r e e z i n g   p o i n t   of   t h e   s o l v e n t   to   a b o u t   65°C  may  b e  

e m p l o y e d .   R e a c t i o n   t e m p e r a t u r e s   a b o v e   1 6 0 ° C   l e a d   t o  

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

a v o i d e d .  



I n c r e m e n t a l   a n d / o r   g r a d u a l   a d d i t i o n   of  t h e  

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

e f f i c i e n t   a g i t a t i o n   of  t h e   p o l y ( o x y a l k y l e n e )  

c o m p o u n d   in   t h e   r e a c t i o n   z o n e   c o n s t i t u t e s   t h e   m o s t  

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

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

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

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

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

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

t h e   f r e e   r a d i c a l   i n i t i a t o r .  

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

o u t   in   b u l k   w i t h o u t   t h e   u s e   of  a  s o l v e n t .   I f  

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

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

b e n z e n e ,   t o l u e n e ,   t e r t i a r y - b u t y l b e n z e n e ,   h e p t a n e .  

h e x a n e .   or  o c t a n e ,   and  m i x t u r e s   t h e r e o f ,   and  w a t e r .  

The  p r e f e r r e d   g r a f t   c o p o l y m e r s   a r e   m a d e  

f r o m   a  p o l y ( o x y e t h y l e n e - c o - o x y p r o p y l e n e )   c o p o l y m e r  

of  m o l e c u l a r   w e i g h t   in   t h e   r a n g e   of  350  g / m o l   t o  

4000   g / m o l   and  w h i c h   a r e   a t   l e a s t   a b o u t   40%  e t h y l e n e  

o x i d e   monomer   by  w e i g h t   of  t h e   p o l y m e r .   The  u p p e r  
l i m i t   i s   n o t   c r i t i c a l   as  l o n g e r   c h a i n   p o l y m e r s   h a v e  

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

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

p o l y ( o x y a l k y l e n e s )   may  make  t h e   u s e   of  s u c h   p o l y m e r s  

d i f f i c u l t . .   The  p r e f e r r e d   p o l y ( o x y a l k y l e n e s )   h a v e  

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

N - m e t h y l o l - a c r y l a m i d e   or  N - ( i s o b u t o x y m e t h y l ) -  

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

an  a v e r a g e   of  1,5-  N - ( o x y m e t h y l ) - a c r y l a m i d e s  

m o l e c u l e s   a r e   g r a f t e d   o n t o   e a c h   p o l y ( o x y a l k y l e n e )  



m o l e c u l e   and   m o s t   p r e f e r a b l y   an  a v e r a g e   of  f r o m   3  t o  

6  N - ( o x y m e t h y l ) - a c r y l a m i d e   m o l e c u l e s   p e r  

p o l y ( o x y a l k y l e n e )   m o l e c u l e .  

An  o p t i o n a l   c o m p o n e n t   of   t h e   t r e a t i n g  

s o l u t i o n   i s   an  a n t i o x i d a n t   t h a t   w i l l   i n h i b i t   t h e  

d e g r a d a t i o n   of   t h e   p o l y ( o x y a l k y l e n e )   p o l y m e r   t h e r e b y  

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

S u c h   a n t i o x i d a n t s   a r e   w e l l   known  i n   t h e   a r t   o f  

s t a b i l i z i n g   p o l y ( o x y a l k y l e n e s )   and  may  i n c l u d e   a n y  
n u m b e r   of  a n t i o x i d a n t   c o m p o u n d s .   E s p e c i a l l y  

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

B i s p h e n o l   A.  BHA  and  B H T .   The  a m o u n t   of   s u c h   a n  
a n t i o x i d a n t   i s   n o t   c r i t i c a l   and  g e n e r a l l y   r a n g e s  
f r o m   1%  to   3%  by  w e i g h t   of  t h e   t r e a t i n g  

c o m p o s i t i o n   or  s o l u t i o n .  

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

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

be  t r e a t e d .  

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

a r e   d i r e c t e d   to   t h e   p r a c t i c e   of  t h e   i n s t a n t  

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

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

s y n t h e t i c   f i b e r ,   e . g . ,   a  t e x t i l e   f i b e r .   I t   i s   to   b e  

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

i n t e n d e d   to   mean  any   n o n - w o v e n   b a t i n g   or  f i b e r   m a t .  

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

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

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

s i m i l a r   p r o p e r t i e s   when  t r e a t e d   by  t h e   p r o c e s s   o f  

t h e   i n s t a n t   i n v e n t i o n .   In  a d d i t i o n   to   t h e  

H o l l o f i l - 8 0 8   f i b e r s   a v a i l a b l e   f r o m   E.  I .   du  P o n t   d e  

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



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

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

S i m i l a r l y ,   t h e   p r o c e s s   of  t h e   i n s t a n t  

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

a p p l i c a t i o n   of  t h e   g r a f t   c o p o l y m e r   to   1 0 0 t   p o l y e s t e r  

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

E x a m p l e s   of  s u i t a b l e   p o l y e s t e r   f a b r i c s   a r e   K o d e l .   a  

r e g i s t e r e d   t r a d e m a r k   of  E a s t m a n   K o d a k ,   and  D a c r o n ,   a  

r e g i s t e r e d   t r a d e m a r k   of  E . I .   du  P o n t   de  N e m o u r s .  

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

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

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

h y d r o p h i l i c i t y   w o u l d   be  i m p a r t e d   to   o t h e r   t e x t i l e  

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

e t c .  

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

u s e   in  t h e   i n v e n t i o n   i s   n o t   c r i t i c a l   and  may  d e p e n d  

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

f a c t o r s .   Any  a c i d   t h a t   w i l l   l o w e r   t h e   pH 

s u f f i c i e n t l y   to   make  t h e   s o l u t i o n   w e a k l y   a c i d i c   w i l l  

c a t a l y z e   t h e   c r o s s l i n k i n g   of  t h e   g r a f t   c o p o l y m e r   o n  

t h e   f a b r i c   s u r f a c e .   E x a m p l e s   of  a c i d   c a t a l y s t s  

i n c l u d e   i n o r g a n i c   a c i d s   s u c h   as  h y d r o c h l o r i c .  

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

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

a r y l   s u l f o n i c   a c i d s ,   L e w i s   a c i d s .  

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

c a t a l y z e   t h e   g r a f t   c o p o l y m e r   c r o s s - l i n k i n g   on  t h e  

s u r f a c e   of  t h e   f a b r i c .   An  a c i d   c a t a l y s t   t h a t   i s  

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

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

a v a i l a b i l i t y   and  n o n - t o x i c i t y .   In  a  m o s t   p r e f e r r e d  



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

s o l u b l e   b e c a u s e   an  a q u e o u s   s o l u t i o n   i s   a  c o n v e n i e n t  

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

t h e   f i b e r .  

The  g r a f t   c o p o l y m e r   and  a c i d   c a t a l y s t   m a y  
be  a p p l i e d   as  a  n e a t   c o m p o s i t i o n   or  a  s o l u t i o n .   A n y  
s o l v e n t   w h i c h   w i l l   d i s s o l v e   t h e   g r a f t   c o p o l y m e r   m a y  
be  u s e d .   S u i t a b l e   s o l v e n t s   i n c l u d e   w a t e r ,   a l c o h o l s .  

k e t o n e s .   e s t e r s   or  m i x t u r e s   t h e r e o f   t h a t   w i l l  

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

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

a d d i t i v e   s u c h   as  an  a n i o n i c   or  n o n i o n i c   s u r f a c t a n t  

may  be  a d d e d   t o   f a c i l i t a t e   t h e   i n i t i a l   w e t t i n g   o f  

t h e   f i b e r .   In  a  h i g h l y   p r e f e r r e d   e m b o d i m e n t ,   t h e  

g r a f t   c o p o l y m e r   and  a c i d   c a t a l y s t   a r e   a d d e d   to   w a t e r  

to   f o r m   a  t r e a t m e n t   s o l u t i o n   t h a t   i s   f r o m   1/2%  t o  

15%  by  s o l u t i o n   w e i g h t   of  g r a f t   c o p o l y m e r   and  0 . 0 0 1 %  

to   2%  by  s o l u t i o n   w e i g h t   of  an  a c i d   c a t a l y s t .  

The  s o l u t i o n   may  be  a p p l i e d   in   any  m a n n e r  

t h a t   i s   e f f e c t i v e   to  wet   t h e   f i b e r   or  f a b r i c   w i t h  

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

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

r e s i d e n c e   t i m e   in   t h e   b a t h   n e e d   o n l y   be  so  l o n g   a s  

to   a l l o w   s u b s t a n t i a l   w e t t i n g   by  t h e   s o l u t i o n .   T h e  

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

r e d u c e   t h e   n e c e s s a r y   r e s i d e n c e   t i m e .   O t h e r  

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

a g e n t s ,   may  a l s o   be  a d d e d   to   t h e   t r e a t i n g   b a t h  

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

t r e a t m e n t   s o l u t i o n   i s   n o t   c r i t i c a l   so  l o n g   as  i t   i s  

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

c r o s s - l i n k   t h e   g r a f t   c o p o l y m e r   in   s o l u t i o n   w i t h   t h e  



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

h e a t e d   a t   a  t e m p e r a t u r e   and  f o r   a  p e r i o d   of  t i m e  

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

t h e   f i b e r   or  f a b r i c   s u r f a c e .   G e n e r a l l y ,   a  f e w  

m i n u t e s   in   an  o v e n   a t   b e t w e e n   100°C   a n d  

170°C   i s   s u f f i c i e n t   to   c u r e   t h e   g r a f t   c o p o l y m e r   a n d  

r e m o v e   any  e x c e s s   s o l v e n t   t a k e n   u p  b y   t h e   f a b r i c   i n  

t r e a t m e n t ,   b u t   t h e   a c t u a l   t i m e   and  t e m p e r a t u r e  

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

and  s o l v e n t   c h o s e n .  

The  d r i e d ,   t r e a t e d   f i b e r   or  f a b r i c   i s   t h e n  

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

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

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

f i b e r   f i n i s h .   Any  r e s i d u a l   a c i d   c a t a l y s t   may  b e  

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

s i m p l e   r i n s i n g   p r o c e d u r e .  

T h i s   i n v e n t i o n   i s   f u r t h e r   d e s c r i b e d   i n   t h e  

E x a m p l e s   w h i c h   f o l l o w .   T h e s e   e x a m p l e s   a r e   i n t e n d e d  

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

i n v e n t i o n   and  a r e   n o t  i n t e n d e d   in   any   way  to   l i m i t  

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

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

E x a m p l e s   1  &  2  

G r a f t   C o p o l y m e r   P r e p a r a t i o n  

E x a m p l e   1 

A  f o u r - n e c k ,   r o u n d - b o t t o m   g l a s s   f l a s k .  

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

c o n d e n s e r ,   two  250  i n c h  d r o p p i n g   f u n n e l s   n i t r o g e n  

s o u r c e ,   and  n i t r o g e n   o u t l e t .   was  c h a r g e d   w i t h   1 8 4 . 3   g  



q  of   an  a l l y l - s t a r t e d   e t h y l e n e   o x i d e / p r o p y l e n e  

o x i d e   c o p o l y m e r   ( 4 0 / 6 0   by  w e i g h t )   h a v i n g   a  v i s c o s i t y  

of   450  SUS  ( S e c o n d s ,   U n i v e r s a l ,   S a y b o l t ) .   O n e  

d r o p p i n g   f u n n e l   was  c h a r g e d   w i t h   6 4 . 3   g  o f  

N - ( i s o b u t o x y m e t h y l ) - a c r y l a m i d e   (IBMA)  and  t h e   o t h e r  

was  c h a r g e d   w i t h   2 0 . 3   g  of  e t h y l   a c e t a t e   and   1 . 3   g  

g   of   2 . 2 - a z o b i s - ( 2 - m e t h y l p r o p i o n i t r i l e ) .   T h e  

f l a s k   c o n t e n t s   w e r e   h e a t e d   to   80°C  wi th   an  e l e c t r i c a l  

h e a t i n g   m a n t l e   and  t h e   f l a s k   was  p u r g e d   w i t h   d r y  

n i t r o g e n .   The  IBMA  and  e t h y l a c e t a t e  

2 , 2 - a z o b i s - ( 2 - m e t h y l p r o p i o n i t r i l e )   w e r e   a d d e d  

s i m u l t a n e o u s l y   and  d r o p w i s e   o v e r   a  p e r i o d   of   1 

h o u r   a t   a  r a t e   w h i c h   k e p t   t h e   r e a c t i o n   m i x t u r e  

b e t w e e n   80°  and   8 3 ° C .   A f t e r   a d d i t i o n   of   t h e   IBMA 

and  e t h y l   a c e t a t e / 2 , 2 - a z o b i s   ( 2 - m e t h y l p r o p i o n i t r i l e )  

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

h e a t e d   to   80°C  f o r   3  a d d i t i o n a l   h o u r s   and  t h e n  

a l l o w e d   to   c o o l   to   room  t e m p e r a t u r e .   Any  r e m a i n i n g  

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

w i t h   t h e   e t h y l   a c e t a t e   u s e d   to   i n t r o d u c e   t h e   a c i d  

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

c l e a r ,   p o u r a b l e   l i q u i d   t h a t   i s   a d d e d   to   w a t e r   t o  

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

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

c a t a l y s t .  

E x a m p l e   2 

A  250  ml  t h r e e   n e c k   r o u n d   b o t t o m   f l a s k  

e q u i p p e d   w i t h   a  s t i r r e r   was  u s e d   in   t h i s   e x a m p l e .  

To  t h i s   r e a c t o r   was  c h a r g e d   120  q  of  d i s t i l l e d  

w a t e r .   0 . 5   g  of  s o d i u m   b i c a r b o n a t e .   0 . 5   g  o f  

s o d i u m   s u l f i t e   and  0 . 5   g  of  s o d i u m   p e r s u l f a t e .  

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



s t i r r i n g ,   1 5 . 3   q  ( 0 . 0 0 5 9   m o l e )   of  t h e  

p o l y ( o x y a l k y l e n e )   p o l y m e r   u s e d   in   E x a m p l e   2  w e r e  

a d d e d   and  t h e   r e s u l t i n g   s o l u t i o n   was  c o o l e d   to   0°  t o  

5°C.   A  48  p e r c e n t   a q u e o u s   s o l u t i o n   o f  

N - m e t h y l o l a c r y l a m i d e   c o n t a i n i n g   7 . 4   g  ( 0 . 0 3 4  

m o l e )   ( 2 8 . 6   w e i g h t   p e r c e n t   of  t h e   t o t a l   c h a r g e )   w i t h  

5 . 0   g  a d d i t i o n a l   w a t e r   was  a d d e d   d r o p w i s e   to   t h e  

r e a c t i o n   m i x t u r e   o v e r   a  p e r i o d   of  15  m i n u t e s .   A f t e r  

a d d i t i o n   of  a l l   r e a c t a n t s   was  c o m p l e t e d ,   t h e  

r e a c t i o n   m i x t u r e   was  s t i r r e d   f o r   an  a d d i t i o n a l   4 5  

m i n u t e s   w h i l e   m a i n t a i n i n g   t h e  t e m p e r a t u r e   a t   0°  t o  

5°C,   and  t h e n  t h e   r e a c t i o n   m i x t u r e   was  a l l o w e d   t o  

warm  to  room  t e m p e r a t u r e .  
T h i s   c r u d e   r e a c t i o n   m i x t u r e   may  t h e n   b e  

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

a d d i t i o n   of  a  s o l v e n t   and  a  s u i t a b l e   a c i d   c a t a l y s t .  

L u b r i c i t y   T e s t i n g  

The  s a m p l e s   t e s t e d   in   e x a m p l e s   3 - 7   w e r e  

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

c o m p o s i t i o n   o n t o   c a r d e d   H o l l o f i l - 8 0 8 .   a  r o u n d .  

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

E . I .   du  P o n t   de  N e m o u r s .   The  a m o u n t   of  f i n i s h   t a k e n  

up  was  c o n t r o l l e d   s u c h   t h a t   t h e   H o l l o f i l - 8 0 8   t a k e s  

up  i t s   own  w e i g h t   in   a q u e o u s   f i n i s h .   T h i s   100% 

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

p e r c e n t   by  w e i g h t   of  f i n i s h   on  t h e   f i b e r f i l l   e q u a l  

to  t h e   p e r c e n t   by  w e i g h t   of  f i n i s h   in  s o l u t i o n ,  

i . e . ,   a  1%  g r a f t   c o p o l y m e r   f i n i s h i n g   s o l u t i o n  

y i e l d e d   a  f i n i s h e d   H o l l o f i l - 8 0 8   s a m p l e   t h a t   i s   1%  b y  

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

The  f i n i s h e d   f i b e r s   w e r e   t h e n   d r i e d   a t   t h e  

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

t h e   f o l l o w i n g   e x a m p l e s .  



The  t r e a t e d   s a m p l e s   w e r e   t h e n   a l l o w e d   t o  

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

c o n s t a n t   e n v i r o n m e n t   of  50%  r e l a t i v e   h u m i d i t y   and   2 1 ° C  
( 7 0 ° F ) .   The  s a m p l e s   w e r e   t h e n   t e s t e d   f o r   l u b r i c i t y  

a c c o r d i n g   to   a  " S t a p l e   Pad  F r i c t i o n "   t e c h n i q u e .   I n  

t h i s   t e c h n i q u e ,   a  w e i g h t e d   s l e d   i s   p u l l e d   a c r o s s   a  
f i b e r   s a m p l e   by  an  I n s t r o n   M o d e l   1000  a v a i l a b l e   f r o m  

I n s t r o n   C o r p . .   C a n t o n .   MA.  The  " S t a p l e   P a d  

F r i c t i o n "   i s   d i s p l a y e d   in   g r a m s   by  t h e   I n s t r o n   a n d  

t h e   S t a p l e   Pad  F r i c t i o n   ( h e r e i n a f t e r   r e f e r r e d   to   a s  

SPF)  I n d e x   i s   c o m p u t e d   by  d i v i d i n g   t h e   S t a p l e   P a d  

F r i c t i o n   i n   g r a m s   by  t h e   s l e d   w e i g h t   in   g r a m s .  

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

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

w a s h e d   f o r   10  min   in   a  s o l u t i o n   of  2 . 2 5   g  o f  

AATCC  D e t e r g e n t   #124   h e l d   a t   7 0 ° C .   The  s a m p l e s   w e r e  

t h e n   r i n s e d   w i t h   d e i o n i z e d   w a t e r   a t   room  t e m p e r a t u r e  

and  w e r e   a l l o w e d   to   r e c o n d i t i o n   in   a  c o n s t a n t  

e n v i r o n m e n t   as  h e r e i n b e f o r e   d e s c r i b e d .  

E x a m p l e   3 

T h i s   i s   a  c o n t r o l   f o r   E x a m p l e s   4 -6   in   w h i c h  

u n t r e a t e d   H o l l o f i l - 8 0 8   e x h i b i t e d   an  S P F  o f   o . 4 0 .   T h e  

r e s u l t s   of  E x a m p l e s   3-6  a r e   t a b u l a t e d   in   T a b l e   I .  

E x a m p l e   4  

T h i s   i s   a  c o m p a r a t i v e   e x a m p l e   in   w h i c h   a  1% 

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

o x i d e / p r o p y l e n e   o x i d e   ( 4 0 / 6 0   by  w e i g h t )   w i t h   a  

v i s c o s i t y   of  2700   S U S  ( S e c o n d s .   U n i v e r s a l .   S a y b o l t )  

and  an  a v e r a g e   m o l e c u l a r   w e i g h t   of  3700   g / m o l   w a s  

p a d d e d   o n t o   a  c a r d e d   H o l l o f i l - 8 0 8   s a m p l e   a s  

h e r e i n a f t e r   d e s c r i b e d   and  t e s t e d   as  h e r e i n   b e f o r e  



d e s c r i b e d .   The  SPF  f o r   s u c h   an  u n g r a f t e d   s a m p l e   w a s  
0 .36   b e f o r e   w a s h i n g .  

E x a m p l e   5 

T h i s   i s   a  c o m p a r a t i v e   e x a m p l e   w h e r e i n   n o  

c a t a l y s t   was  u s e d   to  c u r e   t h e   g r a f t   c o p o l y m e r .   T h e  

p r o c e d u r e   of  E x a m p l e   4  was  f o l l o w e d   w i t h   t h e  

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

2 6 . 6   g  by  w e i g h t   of  N - ( i s o b u t o x y m e t h y l ) - a c r y l a m i d e  

g r a f t e d   o n t o   an  a l l y l - s t a r t e d   e t h y l e n e  

o x i d e / p r o p y l e n e   o x i d e   ( 4 0 / 6 0   by  w e i g h t )   w i t h   a  

v i s c o s i t y   o f  ( 4 5 0  S U S )  a n d   an  a v e r a g e   m o l e c u l a r   w e i g h t  

of  1400  g / m o l .   No  c a t a l y s t   w a s ,   h o w e v e r ,   a d d e d   t o  

t h e   f i n i s h i n g   s o l u t i o n .   The  t r e a t e d   H o l l o f i l - 8 0 8  

f i b e r   e x h i b i t e d   an  SPF  o f   0 . 3 0   b e f o r e   w a s h i n g   and  a n d  

SPF  o f   0.39  a f t e r   w a s h i n g .  

E x a m p l e  6  

T h i s   i s   a  p r e f e r r e d   e x a m p l e   w h e r e i n   7 . 5   g m s  

of  a  g r a f t   c o p o l y m e r   c o m p o s e d   of  12%  by  w e i g h t   o f  

p o l y m e r   of  N - ( i s o b u t o x y m e t h y l ) - a c r y l a m i d e   g r a f t e d  

o n t o   t h e   p o l y ( o x y a l k y l e n e )   of  E x a m p l e   4,  7 . 5   gms  o f  

c i t r i c   a c i d   and  .15   g  of  B i s p h e n o l   A  w e r e   d i s s o l v e d  

in  e n o u g h   d e i o n i z e d   w a t e r   to   f o r m   750  gms  o f  

f i n i s h i n g   s o l u t i o n .   S a m p l e s   of  H o l l o f i l - 8 0 8   w e r e  

t r e a t e d   and  t e s t e d   as  h e r e i n b e f o r e   d e s c r i b e d   t o  

y i e l d   an  SPF  I n d e x   o f  0 . 2 7   a f t e r   c u r i n g   f o r   10  m i n  

a t   150°C  b u t   b e f o r e   w a s h i n g ,   and  an  SPF  o f   0.29  a f t e r  

w a s h i n g   as  h e r e i n b e f o r e   d e s c r i b e d .  

E x a m p l e   7  

T h i s   i s   a  p r e f e r r e d   e x a m p l e   w h e r e i n   7 . 4   g  

of  a  g r a f t   c o p o l y m e r   c o m p o s e d   of  12% 



N - ( i s o b u t o x y m e t h y l ) - a c r y l a m i d e   g r a f t e d   o n t o   a  

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

( 1 4 / 8 6   by  w e i g h t )   w i t h   a  v i s c o s i t y   o f  ( 3 6 0   SUS) 78mm2 and  a n  

a v e r a g e   m o l e c u l a r   w e i g h t   of  4741   g / m o l   was  d i s p e r s e d  

in   750  g  of  f i n i s h i n g   to   w h i c h   was  a l s o  a d d e d   0 . 7 5  

g  of   e t h o x y l a t e d   n o n y l - p h e n o l ,   T e r g i t o l   N P - 4 0  

a v a i l a b l e   f r o m   U n i o n   C a r b i d e   C o r p o r a t i o n   ( a s   a  

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

c o p o l y m e r ) .   7 . 5   g  of  c i t r i c   a c i d  a n d   0 .15  g  o f  

B i s p h e n o l   A.  The  p r o c e d u r e   of  a p p l i c a t i o n   a n d  

t e s t i n g   of  E x a m p l e   5  t h e n   y i e l d   an  SPF  b e f o r e  

w a s h i n g   of  0.26  and  an  SPF  a f t e r   w a s h i n g  o f   0 . 2 9 .  

T a b l e   I  i l l u s t r a t e s   t h a t   a  d u r a b l e  

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

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

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

f i b e r f i l l   f i b e r s .   - 



H y d r o p h i l i c i t y   T e s t i n Q  

The  100%  p o l y e s t e r   f a b r i c   s a m p l e s   t e s t e d   i n  

t h e   f o l l o w i n g   e x a m p l e s ,  8 - 1 9 .   w e r e   t r e a t e d   b y  

i m m e r s i n g   t h e m   in  a  b a t h   c o n t a i n i n g   a  s o l u t i o n   of  5% 

g r a f t   c o p o l y m e r s   by  w e i g h t   a l o n g   w i t h  0 . 1 %   p a r a -  
t o u l e n e   s u l f o n i c   a c i d   as  a  c a t a l y s t   and  0 .1%  T e r g i t o l  

TMN-6.  a  n o n - i o n i c   s u r f a c t a n t   a v a i l a b l e   f r o m   U n i o n  

C a r b i d e   C o r p o r a t i o n ,   to   a i d   w e t t i n g   in  t r e a t m e n t .  

The  f a b r i c   was  w e i g h e d   b e f o r e   i m m e r s i o n ,   i m m e r s e d .  

r e t r i e v e d   and  t h e n   p r e s s e d   in  a  M a t h i s   t w o - b o w l  

V e r t i c a l   L a b o r a t o r y   P a d d e r .   t y p e   VF,  w i t h   a  p a d  

p r e s s u r e   o f   1  b a r   and  a  r o l l e r   s p e e d   of  6  rpm.   T h e  

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

i n d i c a t e d   a  we t   p i c k u p   of  t r e a t i n g   s o l u t i o n   of  60% 

to  70%  by  w e i g h t   of  t h e   f a b r i c .   T h e s e   w e t   s a m p l e s  

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

L a b o r a t o r y   D r y i n g   and  C u r i n g   A p p a r a t u s ,   t y p e   L T F ,  

f o r   2  m i n u t e s   a t   1 6 5 ° C .   The  c u r i n g   of  t h e   g r a f t  

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

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

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

M e t h o d   3 9 - 1 9 7 7   p r o m u l g a t e d   by  t h e   A m e r i c a n  

A s s o c i a t i o n   of  T e x t i l e   C h e m i s t s   and  C o l o r i s t s   f o r  

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

in  s e c o n d s   n e e d e d   v i s i b l y   to  we t   t h e   t e s t e d   f a b r i c  

w i t h   a  d r o p   of  w a t e r .   The  s h o r t e r   t h e   a v e r a g e  

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

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

AATCC  T e s t   M e t h o d   1 3 0 - 1 9 7 7   t h e   n u m b e r   of  t i m e s  

i n d i c a t e d   in   T a b l e   I I .  



The  AATCC  S t a n d a r d   D e t e r g e n t   124  was  u s e d  

in   an  a m o u n t   of  a b o u t   140  g r a m s   in   a  #4  w a s h   l o a d  

w i t h   a  w a s h i n g   t e m p e r t u r e   of  a b o u t   1 2 0 ° F   and  a  r i n s e  

t e m p e r a t u r e   of  a b o u t   ( 1 0 5 ° F ) .   The  l a u n d e r e d   s a m p l e s  

w e r e   t h e n   r e c o n d i t i o n e d   in   a c c o r d a n c e   w i t h   AATCC 

T e s t   M e t h o d   3 9 - 1 9 7 7   f o r   r e - t e s t i n g .  

T a b l e   I I   s e t s   f o r t h   t h e   n a t u r e   of  t h e   g r a f t  

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

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

f i v e   s t a n d a r d   l a u n d e r i n g s .  





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

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

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

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

m e t h y l ) - a c r y l a m i d e   g r a f t   p o l y m e r s .   The  d a t a   a l s o  

show  t h a t   t h e   s t r u c t u r e   and  f u n c t i o n a l i t y   of  t h e  

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

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

p o l y e t h e r   p r e c u r s o r .  

The  d a t a   in   T a b l e   I I I   s e t   f o r t h   t h e   n a t u r e  

of  t h e   g r a f t   c o p o l y m e r s   a p p l i e d   to   t h e   100% 

p o l y e s t e r   f a b r i c   t e s t e d   in   e x a m p l e s   2 0 - 2 4   a l o n g   w i t h  

t h e   w e t t a b i l i t y   r e s u l t s   a f t e r   5.  10.  15  and  2 0  

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

e x a m p l e s   2 0 - 2 4   i s   o t h e r w i s e   i d e n t i c a l   to   t h e  

t r e a t m e n t   p r o c e s s   d e s c r i b e d   f o r   e x a m p l e s   8 - 1 9 .  





The  d a t a   in   T a b l e   I I I   show  t h a t   e x t e n d e d  

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

N - ( i s o b u t o x y m e t h y l ) - a c r y l a m i d e   g r a f t   c o p o l y m e r   o f  

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

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

s h o w n   in   T a b l e   I I I .  

The  d a t a   in   T a b l e   IV  s e t   f o r t h   t h e   e f f e c t  

of  a  c a t a l y s t   on  t h e   c r o s s - l i n k i n g   of  t h e   g r a f t  

c o p o l y m e r   on  t h e   s u r f a c e   of  t h e   t r e a t e d   f a b r i c .   T h e  

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

E x a m p l e   23  and  t h e   t r e a t m e n t   p r o c e s s   was  i d e n t i c a l  

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

c o n c e n t r a t i o n .  

The  d a t a   in   T a b l e   IV  i l l u s t r a t e   t h e   n e e d  

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

c a t a l y s t   i s   n o t   c r i t i c a l .  

The  d a t a   in   T a b l e   V  i l l u s t r a t e   t h e   e f f e c t  

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

E x a m p l e   23  in   t h e   t r e a t m e n t   b a t h .   The  o t h e r  

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

o f - e x a m p l e s   8 - 1 9 .  



The  d a t a   show  t h a t   a l t h o u g h   i n c r e a s i n g  

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

c o n c e n t r a t i o n s ,   as  l i t t l e   as  1%  g r a f t   c o p o l y m e r   i n  

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

f a b r i c   t e s t e d .  



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

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

(a )   t r e a t i n g   s a i d   f i b e r s   or  f a b r i c  

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

c o n t a i n i n g :  

( i )   a t   l e a s t   0 . 0 0 1 %   b y  

s o l u t i o n   or  d i s p e r s i o n   w e i g h t   or  n e a t  

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

( i i )   f r o m   0.1%  to   15% 

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

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

p r e p a r e d   by  g r a f t i n g   to   a  p o l y ( o x y a l k y l e n e )  

f r o m   0.5%  to  50%  by  p o l y m e r  

w e i g h t   of  an  N - ( o x y m e t h y l )   a c r y l a m i d e   o f  

t h e   f o r m u l a :  

w h e r e i n   one  or  more   R 1 ,  R 2 ,   R3.  and  R4  a r e  

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

c o n t a i n i n g   f r o m   1  to   6  c a r b o n   a t o m s   e a c h   a n d  

t h e   p o l y ( o x y a l k y l e n e )   i s   of  t h e   f o r m u l a :  

w h e r e i n   R   i s   a  h y d r o c a r b o n   r a d i c a l   h a v i n g   a  

v a l e n c e   of  a  and  c o n t a i n i n g   up  to   21  c a r b o n  

a t o m s ,   a  i s   an  i n t e g e r s   h a v i n g   v a l u e s   b e t w e e n   1  a n d  

4 ,  X   i s   an  o x y g e n ,   n i t r o g e n   or  s u l f u r   a t o m .   R6  i s  

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

to   6  c a r b o n   a t o m s   and  may  c o n t a i n   h y d r o x y l ,  



a m i n o   or  m e r c a p t y l   g r o u p s ,   n  i s   an  i n t e g e r   f r o m   2  t o  

4  a n d  z   i s   an  i n t e g e r   f r o m   2  to   8 0 0 ,   a n d  

(b)   d r y i n g   and  c u r i n g   s a i d   t r e a t e d   f i b e r   o r  

f a b r i c .  

2.  The  p r o c e s s   of  c l a i m s   1  w h e r e i n  

t h e   s u b s t i t u t e d   N - m e t h y l o l   d e r i v a t i v e   of  a c r y l a m i d e  

i s   N - ( i s o b u t o x y m e t h y l )   a c r y l a m i d e .  

3.  The  p r o c e s s   of  c l a i m s   1  or   2  w h e r e i n  

t h e   p o l y ( o x y a l k y l e n e )   i s   made  by  r e a c t i n g   a n  

a l k y l e n e   o x i d e ,   or  m i x t u r e s   t h e r e o f ,   w i t h   a n  

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

a l i p h a t i c   u n s a t u r a t i o n   and  w h i c h   c o n t a i n s   f r o m   1 

to   4  a c t i v e   h y d r o g e n   a t o m s .  

4.  The  p r o c e s s   of  c l a i m s   1  t o   3  w h e r e i n  

t h e   p o l y ( o x y a l k y l e n e )   i s   p o l y ( o x y e t h y l e n e ) .  

p o l y ( o x y p r o p y l e n e )   or  m i x t u r e s   or  c o p o l y m e r s   t h e r e o f  

or   p o l y ( o x y e t h y l e n e - c o - o x y p r o p y l e n e )   m o n o a l l y l   e t h e r ,  

c o n t a i n i n g   40  p e r c e n t   o x y e t h y l e n e / 6 0   p e r c e n t   o x y -  

p r o p y l e n e .  

5.  The  p r o c e s s   of  c l a i m   1  t o   4  w h e r e i n  

t h e   a c i d   c a t a l y s t   i s   c i t r i c   a c i d   or  a c e t i c   a c i d .  

6.  The  p r o c e s s   of  c l a i m s   1  to   5  w h e r e i n  

t h e   c u r i n g   t e m p e r a t u r e   i s   a b o u t   140°C  and   p r e f e r a b l y  

b e t w e e n   100  and  1 7 0 ° C .  

7.  The  p r o c e s s   of   c l a i m s   1  to   6  w h e r e i n  

t h e   h y d r o c a r b o n   r a d i c a l   R5  i s   s e l e c t e d   f r o m   t h e  

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



8.  The  p r o c e s s   of   c l a i m s   1  t o   7  w h e r e i n  
R6  i s   a  h y d r o g e n   a t o m .  

9.  The  p r o c e s s   of   c l a i m s   1  t o   8  w h e r e i n  

z  i s   b e t w e e n   40  and   1 3 5 .  

10.   The  p r o c e s s   of  c l a i m s   1  t o   9  w h e r e i n  

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

11.   The  p r o c e s s   of   c l a i m   1  t o   10  w h e r e i n  

t h e   f i b e r   t r e a t e d   i s   a  f i b e r f i l l   f i b e r .  

12 .   The  p r o c e s s   of   c l a i m   1  t o   11  w h e r e i n  

t h e   s u b s t i t u e n t s   of   t h e   N - ( o x y m e t h y l )   a c r y l a m i d e   R 1 ,  

R  ,   R  a n d   R  a r e   h y d r o g e n   or   m o n o v a l e n t   h y d r o c a r b o n  
r a d i c a l s   c o n t a i n i n g   f r o m   1  t o   6  c a r b o n   a t o m s   e a c h   a n d  

may  be  t h e   same  or   d i f f e r e n t   t o  t h e  p o l y ( o x y a l k y l e n e )  

of   t h e   f o r m u l a :  

w h e r e i n   R 6  i s   a  h y d r o g e n   a tom  or   h y d r o c a r b o n   r a d i c a l  

c o n t a i n i n g   up  t o   6  c a r b o n   a t o m s   and  x  i s   an  i n t e g e r  

h a v i n g   a  v a l u e   f r o m   2  t o   5 0 0 0 ,   and  y  i s   and   i n t e g e r  

h a v i n g   a  v a l u e   f r o m   z e r o   t o   5 0 0 0 .  

13.   The  p r o c e s s   of   c l a i m   12  w h e r e i n   t h e  

f i b e r s   or   f a b r i c   m a t e r i a l   i s   p o l y e s t e r .  

14 .   The  p r o c e s s   of  c l a i m   12  or   13  w h e r e i n  

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

f l u o r o b o r a t e .  


	bibliography
	description
	claims

