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EP 3 339 508 B1
Beschreibung

[0001] Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Bearbeitung von Materialien enthaltend Fasern sowie mit diesem Ver-
fahren erhaltliche Materialien und Systeme. Die Erfindung betrifft ferner die Verwendung eines Gemischs enthaltend
ein Polymer zur Bearbeitung von einem Material enthaltend Fasern, die Verwendung von Dimethylsulfoxid als Antioxi-
dationsmittel in der Bearbeitung von Papier und die Verwendung von ionischen Flissigkeiten als antimikrobielles Mittel
zur Bearbeitung von Papier.

[0002] Organische Materialien enthaltend Fasern, insbesondere Papier, erfahren eine mechanische Destabilisierung,
indem die die Faser bildenden Makromolekiile wie zum Beispiel Cellulosemakromolekiile im Laufe der Zeit abgebaut
werden. Speziell im Falle von Papier kann das dazu fiihren, dass das Papier so stark destabilisiert wird, dass die Biicher
aus diesem Papier nicht mehr verwendet werden kénnen. Die Probleme der Destabilisierung, insbesondere durch
Alterung, bestehen jedoch nicht nur bei Papier und cellulosehaltigen Materialien allgemein wie zum Beispiel Holz,
sondern stellen generell fiir Materialien enthaltend Fasern ein Problem dar. Um diesem Problem entgegen zu wirken,
werden entsprechende Bearbeitungsverfahren fiir das Material enthaltend Fasern bendtigt. Papier, insbesondere be-
drucktes Papier in Blchern, als Material enthaltend Fasern stellt hierbei mit die h6chsten Anforderungen an das Bear-
beitungsverfahren, weshalb die weitere Diskussion am Beispiel von Papier, insbesondere von bedrucktem Papier er-
folgen soll.

[0003] Bei Dokumenten aus Papier, zum Beispiel alten Handschriften oder alten Blichern, kann die Destabilisierung
dazu fiihren, dass das Papier briichig wird. Dieses Papier muss gefestigt werden, um seine Brichigkeit zu reduzieren.
[0004] Beider Bearbeitung von Papier, speziell von bedrucktem Papier in Blichern, ist es wiinschenswert, dass das
Bearbeitungsverfahren mehrere Anforderungen erflllt. Zum einen sollte das Bearbeitungsverfahren nicht nur eine Ein-
zelblattbearbeitung erlauben. Mit dem Verfahren sollten vielmehr mehrere Blatter auf einmal bearbeitet werden kénnen.
Dabei sollte ein Verkleben der Seiten miteinander vermieden werden. Zudem sollte das Verfahren nach Mdglichkeit
auch den Einband eines Buchs und/oder die Bindung oder Riickenleimung der Blatter nicht beschadigen. Auf diese
Weise kann das Verfahren wirtschaftlicher durchgefiihrt werden, da mehrere Blatter gleichzeitig bzw. ganze Biicher auf
einmal bearbeitet werden kdnnen und das Heraustrennen der Blatter aus Biichern entféllt. Ferner sollte das Verfahren
das Papier nicht auf andere Weise angreifen, insbesondere sollte das Papier nicht irreversibel aufquellen. Ebenfalls
sollten die Tinte und/oder Druckfarben auf dem zu bearbeitenden Papier durch das Verfahren nicht ausgewaschen
werden. Gleichzeitig ist es aber wiinschenswert, dass die Bearbeitung des Papiers nicht nur oberflachlich erfolgt, sondern
idealerweise im gesamten Papier ansetzt.

[0005] Firdie Bearbeitung von Papier sind verschiedene Verfahren entwickelt worden. Eine gute Festigung von Papier
kann beispielsweise dadurch erreicht werden, dass das geschadigte Papier gespalten wird und zusammen mit einer
dinnen Zwischenlage und einem speziellen Klebstoff, der Celluloseether und Entsduerungsmittel enthalt, wieder verklebt
wird. Diese Bearbeitung ist jedoch mit einem hohen handwerklichen Aufwand verbunden und somit kostenintensiv.
[0006] Ebenfalls ist ein Verfahren zur Verfestigung von Papier bekannt, bei dem man das Papier mit Acrylsaurederi-
vaten trankt, die durch Bestrahlung mit Gammastrahlen zur Polymerisation gebracht werden. Die Bestrahlung mit Gam-
mastrahlen flhrt allerdings zu einer weiteren Schadigung des Papiers, durch die Trankung mit Acrylsaure bluten Farben
und Tinten auf dem Papier zumindest teilweise aus, und im Papier verbleibende Riickstandsmonomere flihren zur einer
Geruchsbelastigung. AulRerdem ist dieses Verfahren nur schwer mit weiteren tblichen Mitteln der Papierrestaurierung
kombinierbar.

[0007] Ebenso ist die Bearbeitung von Papier durch Laminieren bekannt, wobei eine diinne Polymerfolie oder ein
dinnes Stabilisierungspapier einseitig oder beidseitig auf das Papier aufgebracht wird. Bei diesem mit einzelnen Blattern
durchgefiihrten Verfahren passt der bearbeitete Papierstapel nach der Bearbeitung aufgrund der zunehmenden Papier-
dicke oft nicht mehr in den Bucheinband. Aulerdem werden der Griff und das Aussehen des Papiers gedndert. Weiterhin
nimmt der Kontrast durch die aufgebrachten Schichten ab. Ferner ist dieses Verfahren nur schwer mit weiteren tblichen
Mitteln der Papierrestaurierung kombinierbar.

[0008] Ein bekanntes Verfahren zur Bearbeitung von Papier ist das sogenannte Wiener Verfahren, das in der EP 0
2739602 A2 beschrieben ist. In diesem Verfahren wird das Bearbeitungsgut in einer wassrigen Losung, die zur Festigung
des Papiers Methylcellulose enthalt, getrankt. AnschlieRend wird die Bearbeitungslésung abgepumpt, Reste der Bear-
beitungslésung lasst man vom bearbeiteten Papier abtropfen, und das Papier wird danach schockgefroren und gefrier-
getrocknet. Nachteilig an diesem Verfahren ist vor allem, dass Bucheinbdnde geschadigt werden, weshalb die Blatter
des Buches vor der Bearbeitung herausgenommen werden missen. Auflerdem muss mit Methylcellulose ein derivati-
siertes Polymer verwendet werden.

[0009] Die DE 100 57 554 A1 beschreibt ein Verfahren, in dem das zu bearbeitende Papier mit einem silylierten
Polymerderivat wie z.B. siliylierter Cellulose, das in einem unpolaren Losungsmittel geldst ist, bearbeitet wird. Die Si-
lylgruppen werden anschlieflend durch Einwirkung von Feuchtigkeit oder Wasser abgespalten. Nachteilig an diesem
Verfahren ist der zwingende Einsatz von derivatisierten Polymeren.

[0010] Die EP 3 072 933 A1 beschreibt alkalische Nanopartikel enthaltend mindestens ein Hydroxid oder Carbonat
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oder eine organische Verbindung eines Erdalkalimetalls und wahlweise ein hydrophiles Cellulosederivat sowie eine
stabilisierende Aufienschicht aus hydrophoben Polymeren zur Entsduerung und Festigung von cellulosebasierten Ar-
tefakten. Die Nanopartikel miissen jedoch zunachst synthetisiert werden.

[0011] Die EP 0 285 227 A1 beschreibt ein Verfahren zur Konservierung von Papierblattern oder Papierbahnen, bei
dem man auf eine Oberflache des Papiers die LOsung eines Entsduerungsmittels und eines polymeren Verstarkungs-
mittels fur das Papier in einem organischen Lésungsmittel oder in einem Gemisch organischer Lésungsmittel aufspriiht,
und man auf der anderen Oberflache des Papiers eine starke Saugwirkung ausibt, um die Lésung durch das Papier
zu ziehen und auch das behandelte Papier zumindest teilweise zu trocknen.

[0012] In der US 3 529 925 A ist ein Verfahren beschrieben zur Zwischenfaserbindung von Cellulosefaserbahnen,
umfassend das Inkontaktbringen der Cellulosefaserbahn mit einer Lésung von Dimethylsulfoxid, die etwa 3 bis 30 Gew.-
% Stickstoffdioxid enthalt, fiir eine Zeitdauer von etwa 10 bis 300 Sekunden, Waschen der Bahn, um die Lésung zu
entfernen, und Trocknen der Cellulosefaserbahn.

[0013] Die WO 2014/201544 A1 beschreibt antimikrobielle Polymere, die einer Oberflache oder in einer Losung eine
verlangerte antimikrobielle Aktivitat verleihen, wobei die Polymere als Wiederholungsmonomere eine polymerisierbare
cyclische Einheit umfassen, die einen Teil des Polymerriickgrats bildet, und eine antimikrobielle Einheit wie eine qua-
ternare Ammoniumeinheit in der Seitenkette.

[0014] Dieim Stand der Technik bekannten Verfahren weisen verschiedene Nachteile wie zum Beispiel die notwendige
Einzelblattbearbeitung, Verkleben von Seiten, Ausbluten von Farben und/oder Tinten, Geruchsbelastigung, starke Zu-
nahme der Papierdicke, Verwendung von derivatisierten Polymeren, mangelnde Kompatibilitdt mit anderen tblichen
Mitteln der Papierrestaurierung sowie Schadigung von Bucheinbdnden und/oder Riickenleimungen auf.

[0015] Aufgabe der Erfindung ist es daher, ein Verfahren zur Bearbeitung, insbesondere zur Festigung, von Material
enthaltend Fasern, insbesondere Papier, bereit zu stellen, das einen oder mehrere Nachteile der aus dem Stand der
Technik bekannten Verfahren zumindest teilweise tGiberwindet. Insbesondere ist ein Verfahren wiinschenswert, mit dem
eine Massenbearbeitung von geschadigtem Papier erfolgen kann. Das zu bearbeitende Papier sollte dabei nicht weiter
geschadigt werden. Insbesondere sollte das zu bearbeitende Papier gefestigt werden. Auf dem zu bearbeitenden Papier
etwaige vorhandene Tinten und Druckerfarben sollten nicht ausbluten. Ferner sollten die Einbande und/oder die Papi-
erriickenleimungen durch das Verfahren nicht geschadigt werden. Auf3erdem ist es wiinschenswert, wenn einfach zu
erhaltende Substanzen wie Polymere, die insbesondere nicht derivatisiert sind, im Verfahren eingesetzt werden kénnen.
[0016] Diese Aufgabe wird erfindungsgemal durch das Verfahren nach Anspruch 1, das Material enthaltend Fasern
nach Anspruch 19, das System nach Anspruch 20, die Verwendung nach Anspruch 21, die Verwendung nach Anspruch
23 sowie die Verwendung nach Anspruch 24 gel6st.

[0017] Vorteilhafte Ausgestaltungen sind in den Unteranspriichen angegeben und werden nachfolgend im Einzelnen
erlautert.

[0018] Das erfindungsgemale Verfahren zur Bearbeitung eines Materials enthaltend Fasern, wobei das Material
Cellulose, mikrokristalline Cellulose, Zellstoff, Hemicellulose, Viskose, Chitin, Chitosan, Alginat, Starke, Lignin, Polyvi-
nylalkohol, Proteine oder Mischungen davon enthalt, umfasst die folgenden Schritte:

a. Bereitstellen eines Gemischs enthaltend (i) mindestens ein Polymer ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus
Cellulose, alpha-Cellulose, mikrokristalline Cellulose, Zellstoff, Hemicellulose, Viskose, Chitin, Lignin, Chitosan,
Alginat, Starke, Seide, natirliche Seide, Seidenbiopolymere, Polyvinylalkohol, Polyvinylacetat, Polyurethane, Po-
lyamide, Proteine, Polymere oder Copolymere auf Basis von Acrylsdure und/oder ihren Ester- und/oder Amid-
Derivaten, Methacrylsaure und/oder ihren Ester- und/oder Amid-Derivaten, Vinylacetat, Itaconsaure, Maleinsaure,
Fumarsaure, Acryloxypropionsaure, Methacryloxypropionsaure, Styrolsulfonsaure, Ethylmethacrylat-2-sulfonsau-
re, 2-Acrylamido-2-methylpropansulfonsaure, Phosphoethylmethacrylat, Celluloseether und Mischungen davon,
und (ii) ein polar aprotisches Lésemittel,

b.in Kontakt bringen des zu bearbeitenden Materials mitdemin Schritt a. bereitgestellten Gemisch, um eine Mischung
aus dem Material und dem in Schritt a. bereitgestellten Gemisch zu erhalten,

c. Behandeln der in Schritt b. erhaltenen Mischung, so dass sich mindestens ein Teil des Polymers an den Fasern
des Materials anlagert, dadurch gekennzeichnet, dass die Behandlung der Mischung in Schritt c. das in Kontakt
Bringen der Mischung mit einem unpolaren Lésemittel umfasst oder daraus besteht.

[0019] Uberraschend wurde gefunden, dass Materialien enthaltend Fasern mit dem erfindungsgemafRen Verfahren
sehr effizient, effektiv und sicher zur Materialfestigung und/oder Oberflachenglattung, insbesondere bei massivem Ma-
terialauftrag, bearbeitet werden kénnen.

[0020] Dabei liegt ein besonderer Vorteil des erfindungsgeméfen Verfahrens darin, dass durch den Einsatz eines
polar aprotischen Lésemittels auch nicht derivatisierte Polymere wie z.B. Cellulose als das mindestens eine Polymer
im erfindungsgemaRen Verfahren eingesetzt werden kénnen. Ferner kénnen durch den Einsatz eines polar aprotischen
Lésemittels Gemische, insbesondere Lésungen, mit einer geringen Viskositat hergestellt werden, welche sich insbe-
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sondere zur Bearbeitung von Blichern oder dhnlichen Substraten eignen.

[0021] Uberraschenderweise kann mit dem erfindungsgemafRen Verfahren trotz des Einsatzes von Polymeren ein
Verkleben der Seiten vermieden werden. Der Einsatz des polar aprotischen Lésemittels erlaubt weiterhin ein groRRes
Spektrum an Méglichkeiten, um die Mischung aus dem zu bearbeitenden Material enthaltend Fasern und dem Gemisch
zu behandeln, so dass sich zumindest ein Teil des Polymers an den Fasern des Materials enthaltend Fasern anlagert.
Fernerkann das erfindungsgemafe Verfahren mitanderen Verfahren, insbesondere Entsduerungsverfahren, kombiniert
werden.

[0022] Wenn hier oder an anderer Stelle von "Lésen" die Rede ist, insbesondere davon, dass sich ein Stoff in einem
Lésemittel 16st, so kann damit insbesondere gemeint sein, dass eine Losung des Stoffs in dem Lésemittel hergestellt
werden kann, die mindestens 0,5 Gew.%, insbesondere mindestens 1 Gew.%, 2 Gew.%, 3 Gew.%, 4 Gew.%, 5 Gew.%,
6 Gew.%, 7 Gew.%, 8 Gew.%, 9 Gew.% oder mindestens 10 Gew.%, und héchstens 25 Gew.%, insbesondere hochstens
20 Gew.%, 15 Gew.%, 14 Gew.%, 13 Gew.% oder hdochstens 12 Gew.%, jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht der
Lésung, des Stoffs enthalt.

[0023] Wenn hier oder an anderer Stelle von "Anlagern”, insbesondere von Anlagern eines Stoffs an einem anderen
Substrat, die Rede ist, so kann damit insbesondere das Ausfallen, Auskristallisieren, Abscheiden, Aufwachsen und/oder
Absetzen, insbesondere an dem anderen Substrat, gemeint sein. Das Polymer kann sich vollstédndig oder zum Teil an
das Material enthaltend Fasern, insbesondere an die Fasern des Materials enthaltend Fasern, anlagern. Wenn sich das
Polymer nur zum Teil an die Fasern des Materials enthaltend Fasern anlagert, verbleibt eine Restmenge an Polymer
in dem Gemisch. Durch Anlagerung werden die Fasern des Materials enthaltend Fasern vorzugsweise ganz oder teil-
weise ummantelt. Dadurch kann eine Festigung der Faser erreicht werden.

[0024] "Derivatisierte Polymere" kdnnen insbesondere solche Polymere sein, die durch eine chemische Modifizierung
eines anderen Polymers erhalten wurden. Die Derivatisierung kann dabei auch reversibel sein, so dass das urspriingliche
Polymer zuriickerhalten werden kann. Derivatisierte Polymere werden zum Beispiel von natirlich vorkommenden Po-
lymeren wie Cellulose oder Starke hergestellt. Beispielsweise kann aus nicht derivatisierter Cellulose durch chemische
Modifizierung das derivatisierte Polymer Methylcellulose erhalten werden. Weitere Beispiele fiir nicht derivatisierte Po-
lymere sind Starke, Chitosan, Chitin, Lignin, Viskose, Zellstoff, Seide und Alginat. Fir die Derivatisierung kommen
verschiedene chemische Modifizierungen in Betracht. Die Derivatisierung kann beispielsweise durch teilweise oder
vollstandige Alkylierung, teilweise oder vollstdndige Acylierung, teilweise oder vollstandige Silylierung oder teilweise
oder vollstandige Sulfonylierung erreicht werden.

[0025] "Material enthaltend Fasern" wird nachfolgend auch als "faserhaltiges Material" oder "Fasern enthaltendes
Material" bezeichnet.

[0026] Die Schritte a. bis c. des erfindungsgemafen Verfahrens werden vorteilhafterweise in der angegebenen Rei-
henfolge durchgefihrt.

[0027] Mit dem erfindungsgemafen Verfahren kdnnen die verschiedensten faserhaltigen Materialien bearbeitet wer-
den. Das faserhaltige Material kann ein Polymer mit mindestens einer polaren Gruppe enthalten, insbesondere in einem
Anteil von 50 Gew.%, 60 Gew.%, 70 Gew.%, 80 Gew.%, 90 Gew.%, 95 Gew.%, 99 Gew.%, oder daraus bestehen. Die
mindestens eine polare Gruppe kann im Polymerriickgrat enthalten sein und/oder als Seitenkette mit dem Polymerriick-
grat verkniipft sein. Sind mehrere polare Gruppen enthalten, kdnnen diese gleich oder verschieden sein. Polare Gruppen
sind dem Fachmann bekannt. Beispiele fiir polare Gruppen sind unter anderem die Hydroxyl-Gruppe, Saure-Gruppen
wie die Carboxyl-Gruppe und die Sulfonsauregruppe, die Amid-Gruppe, die Amin-Gruppe, die Thiol-Gruppe, die Ether-
Gruppe, insbesondere die C1-C4-Alkyl-Ether-Gruppe, die Ester-Gruppe sowie die Urethan-Gruppe. Das faserhaltige
Material enthalt Cellulose, mikrokristalline Cellulose, Zellstoff, Hemicellulose, Viskose, Chitin, Chitosan, Alginat, Starke,
Lignin, Polyvinylalkohol, Proteine oder Mischungen davon. Weitere Bestandteile des faserhaltigen Materials kdnnen
weitere Polymere, insbesondere weitere Polymere mit mindestens einer polaren Gruppe, aber auch zum Beispiel Fiill-
stoffe wie Calciumcarbonat oder Pigmente wie Titandioxid sein. Insbesondere kann es sich bei dem faserhaltigen Material
um ein cellulosehaltiges Material handeln, insbesondere um Papier, Pappe, Karton, Textilien oder Holz. GemaR einer
bevorzugten Ausfiihrungsform der Erfindung handelt es sich bei dem faserhaltigen Material um Papier, insbesondere
um Papierblatter. Beispiele fur Papier sind Schreibmaschinenpapier, Druckerpapier, Zeitschriftenpapier, Zeitungspapier
und Buchpapier.

[0028] In dem erfindungsgemafien Verfahren wird ein Gemisch enthaltend ein Polymer bereitgestellt. Als Polymer
kommen verschiedene Polymere in Frage. Das Polymer kann ein Copolymer oder ein Homopolymer sein. Das Polymer
kann insbesondere ein massenmittleres Molekulargewicht Mw von 1000 bis 10000000 g/mol, insbesondere von 3000
bis 1000000 g/mol, von 5000 bis 500000 g/mol oder von 10000 bis 100000 g/mol, aufweisen. Das Polymer kann ferner
mindestens eine polare Gruppe enthalten. Die mindestens eine polare Gruppe kann im Polymerriickgrat enthalten sein
und/oder als Seitenkette mit dem Polymerriickgrat verkniipft sein. Sind mehrere polare Gruppen enthalten, kénnen diese
gleich oder verschieden sein. Polare Gruppen sind dem Fachmann bekannt. Beispiele fir polare Gruppen sind unter
anderem die Hydroxyl-Gruppe, Saure-Gruppen wie die Carboxyl-Gruppe und die Sulfonsauregruppe, die Amid-Gruppe,
die Amin-Gruppe, die Thiol-Gruppe, die Ether-Gruppe, insbesondere die C1-C4-Alkyl-Ether-Gruppe, die Ester-Gruppe
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sowie die Urethan-Gruppe. Insbesondere kann das Polymer mindestens eine Hydroxyl-Gruppe, mindestens eine Amin-
Gruppe, mindestens eine Saure-Gruppe, insbesondere eine Carboxyl-Gruppe, mindestens eine Amid-Gruppe, mindes-
tens eine Thiol-Gruppe, mindestens eine Ether-Gruppe, insbesondere eine C1-C4-Alkyl-Ether-Gruppe, mindestens eine
Ester-Gruppe und/oder mindestens eine Urethan-Gruppe, insbesondere mindestens eine Hydroxyl-Gruppe, enthalten.
Das Polymer ist ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus Cellulose, alpha-Cellulose, mikrokristalline Cellulose, Zell-
stoff, Hemicellulose, Viskose, Chitin, Lignin, Chitosan, Alginat, Starke, Seide, natirliche Seide, Seidenbiopolymere,
Polyvinylalkohol, Polyvinylacetat, Polyurethane, Polyamide, Proteine, Polymere oder Copolymere auf Basis von Acryl-
saure und/oder ihren Ester- und/oder Amid-Derivaten, Methacrylsdure und/oder ihren Ester- und/oder Amid-Derivaten,
Vinylacetat, Itaconsaure, Maleinsadure, Fumarsaure, Acryloxypropionsaure, Methacryloxypropionsaure, Styrolsulfonsau-
re, Ethylmethacrylat-2-sulfonsaure, 2-Acrylamido-2-methylpropansulfonsaure, Phosphoethylmethacrylat, Cellulosee-
ther und Mischungen davon. Vorzugsweise ist das Polymer ein nicht derivatisiertes Polymer wie zum Beispiel Cellulose
und/oder Viskose. Bevorzugt enthalt das Polymer mindestens eine Hydroxylgruppe.

[0029] Insbesondere kann das Polymer ausgewahlt sein aus der Gruppe bestehend aus Cellulose, alpha-Cellulose,
mikrokristalline Cellulose, Zellstoff, Hemicellulose, Viskose, Chitin, Lignin, Chitosan, Alginat, Starke, Seide, Seidenbio-
polymere, Polyvinylalkohol und Mischungen davon. Vorzugsweise ist das Polymer ausgewahlt aus der Gruppe bestehend
aus Cellulose, alpha-Cellulose, mikrokristalliner Cellulose, Zellstoff, Seide, Seidenbiopolymere, Viskose und Mischungen
davon. Vorteilhafterweise ist das Polymer ausgewahlt ist aus der Gruppe bestehend aus Cellulose, alpha-Cellulose,
mikrokristalliner Cellulose, Zellstoff, Viskose und Mischungen davon. GemalR einer bevorzugten Ausflihrungsform ist
das Polymer alpha-Cellulose. GemaR einer weiteren bevorzugten Ausfiihrungsform ist das Polymer Viskose, insbeson-
dereim Wesentlichen nichtderivatisierte Viskose. Es hat sich gezeigt, dass sich mitden vorstehend genannten Polymeren
faserhaltige Materialien besonders gut bearbeiten lieRen. Insbesondere konnten durch eine Bearbeitung mit den vor-
stehenden Polymeren gute Festigungen, insbesondere von cellulosehaltigen Materialien wie Papier, Pappe, Karton und
Holz, erreicht werden.

[0030] Das Polymer kann insbesondere in Form von Fasern eingesetzt werden.

[0031] Viskose ist insbesondere aus regenerierter Cellulose aufgebaut. Viskose kann dabei insbesondere in Form
von Fasern vorliegen. Bei Viskose kann es sich insbesondere um eine regenerierte Cellulosefaser handeln, wie sie in
der EP 2 546 396 (siehe insbesondere Absatz [0026], [0028], [0029], [0030], [0031], [0032], [0033], [0034], [0035],
[0036], [0037] und/oder [0038]) beschrieben ist. Entsprechend kann die Viskose in Form von Fasern, die mehrere
Schenkel aufweisen und bei denen zumindest ein Schenkel hinsichtlich seiner Ldnge von den anderen Schenkeln
abweicht, vorliegen. Insbesondere kann es sich um asymmetrische Cellulosefasern handeln. Der Titer der asymmetri-
schen Cellulosefasern kann von 1,3 dtex bis 10 dtex, insbesondere 3,3 dtex, betragen. Der Titer gibt dabei die Feinheit
an, wobei 1 dtex insbesondere einem Gewicht von einem Gramm pro 10000 Meter der Cellulosefasern entspricht.
[0032] Bei Seidenbiopolymeren kann es sich insbesondere um Seidenbiopolymere handeln, wie sie in der WO
2014/037453 oder in der WO 2011/113446 beschrieben sind. Entsprechend kdnnen die Seidenbiopolymere insbeson-
dere aus Polypeptiden bestehen, die im Wesentlichen aus einer oder mehreren sich wiederholenden Polypeptid-Ein-
heiten und einer oder mehreren sich nicht wiederholenden Polypeptid-Einheiten aufgebaut sind. Die sich wiederholenden
Polypeptid-Einheiten kdnnen insbesondere Oligoalanin-Einheiten enthalten. Die sich wiederholenden Polypeptid-Ein-
heiten kénnen die Module AC (GPYGPGASAAAAAAGGYGPGCGQQ), AK (GPYGPGASAAAAAAGGYGPGKGQQ), CC
(GSSAAAAAAAASGPGGYGPENQGPCGPGGYGPGGP), CK1 (GSSAAAAAAAASGPGGYGPENQGPKGPGGYGPG-
GP), CK2 (GSSAAAAAAAASGPGGYGPKNQGPSGPGGYGPGGP) oder CKC (GSSAAAAAAAASGPGGYGPKNQG-
PCGPGGYGPGGP) umfassen oder daraus bestehen, wobei die in Klammern angegebenen Sequenzen Aminosauren
im Einbuchstaben-Code darstellen, wie er beispielsweise in dem Buch "Enzymes - A Practical Introduction to Structure,
Mechanism, and Data Analysis", 2nd Edition von Robert A. Copeland, Wiley-VCH, 2000, in Tabelle 3.1 auf Seite 45
beschrieben ist. Die sich nicht wiederholenden Polypeptid-Einheiten kénnen aus den in der WO 2014/037453, insbeson-
dere auf Seite 16, beschriebenen "non-repetitive (NR)" Einheiten NR3, NR4, NR5, NR6 oder den in der WO 2014/037453
beschriebenen Varianten davon ausgewahlt sein.

[0033] Das Polymer in Schritt a. des erfindungsgeméafien Verfahrens kann gleich oder verschieden sein von dem
Polymer mit mindestens einer polaren Gruppe, welches in dem faserhaltigen Material enthalten sein kann. Beispielsweise
kann ein cellulosehaltiges Material als faserhaltiges Material mit einem Gemisch in Kontakt gebracht werden, das eben-
falls Cellulose als Polymer enthalt. Ebenso kann aber auch ein cellulosehaltiges Material als faserhaltiges Material zum
Beispiel mit einem Gemisch in Kontakt gebracht werden, das Polyvinylalkohol als Polymer enthalt. Enthalt das im
Gemisch enthaltene Polymer eine polare Gruppen, so kénnen die polare Gruppe des Polymers mit mindestens einer
polaren Gruppe, das in dem faserhaltigen Material enthalten sein kann, und die polare Gruppe des im Gemisch enthal-
tenen mindestens einen Polymers gleich oder verschieden sein. So kann das faserhaltige Material ein cellulosehaltiges
Material sein und das polare Polymer kann ein Polyurethan sein.

[0034] Als polaraprotisches Lésemittel kommen in dem erfindungsgemafen Verfahren die verschiedensten Losemittel
in Frage. In polar aprotischen Losemitteln kdnnen die Molekiile ein Dipolmoment aufweisen und/oder das polar aprotische
Lésemittel kann aus lonen aufgebaut sein. Ferner kdnnen polar aprotische Lésemittel frei von Gruppen, insbesondere
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polaren Gruppen, sein, von denen Protonen abgespalten werden kénnen. Beispiele fir derartige Gruppen sind die OH-
Gruppe, Saure-Gruppen wie die Carboxylgruppe, die Sulfonsauregruppe und Halogenwasserstoffgruppen, die Thiol-
Gruppe, sowie primare und sekundare Amine. Als polar aprotische Lésemittel kommen insbesondere Ketone, Lactone,
Lactame, insbesondere N-alkylierte Lactame, Nitrile, Tertidre Carbonsaureamide, Harnstoffderivate, insbesondere al-
kylierte Harnstoffderivate, Sulfoxide, Sulfone, Kohlensaureester, ionische Flissigkeiten und/oder Mischungen davon in
Frage.

[0035] Beispiele fiir Ketone sind Aceton, Methylethylketon, 2-Pentanon, 3-Pentanon, 2-Hexanon, 3-Hexanon, Cyclo-
hexanon und deren C1- bis C4-alkylierte Derivate.

[0036] BeispielefirLactone sind Propriolacton, Gammabutyrolacton, Deltavalerolacton, Epsiloncaprolacton und deren
C1- bis C4-alkylierte Derivate.

[0037] Beispiele fir Lactame sind Propiolactam, Gammabutyrolactam und deren C1- bis C4-alkylierte Derivate.
[0038] Beispiele fur alkylierte Lactame sind N-Methyl-Propiolactam, N-Methyl-2-pyrrolidon und deren C1- bis C4-
alkylierte Derivate.

[0039] Beispiele fir Nitrile sind Acetonitril, Propionitril, Butyronitril, Valeronitril und deren C1- bis C4-alkylierte Derivate.
[0040] Beispiele fir Tertiare Carbonsaureamide wie Dimethylformamid, Dimethylacetamid, Dimethylpropionamid und
deren C1- bis C4-alkylierte Derivate.

[0041] Beispiele fur Harnstoffderivate, insbesondere alkylierte Harnstoffderivate, sind Dimethylpropylenharnstoff, Te-
tramethylharnstoff und deren C1- bis C4-alkylierte Derivate.

[0042] Beispiele fur Sulfoxide sind Dimethylsulfoxid, Ethylmethylsulfoxid, Diethylsulfoxid und deren C1- bis C4-alky-
lierte Derivate.

[0043] Beispiele fir Sulfone sind Sulfolan, Ethylmethylsulfon und deren C1- bis C4-alkylierte Derivate.

[0044] Beispiele fur Kohlensaureester sind Dimethylcarbonat, Ethylencarbonat, Propylencarbonat, 1,2-Butylencarbo-
nat, 1,3-Butylencarbonat und deren C1- bis C4-alkylierte Derivate.

[0045] Beispiele fir ionische Flissigkeiten sind weiter unten angegeben.

[0046] Vorzugsweise ist das polar aprotische Losemittel ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus Acetonitril, Di-
methylformamid, Dimethylacetamid, Tetrahydrofuran, Dimethylsulfoxid, Aceton, Gammabutyrolacton, N-Methyl-2-pyr-
rolidon, Tetramethylharnstoff, Dimethylpropylenharnstoff, Sulfolan, Dimethylcarbonat, Ethylencarbonat, ionischen Flis-
sigkeiten und Mischungen davon. Insbesondere ist das polar aprotische Lésemittel ausgewahlt aus der Gruppe beste-
hend aus Dimethylacetamid, Dimethylsulfoxid, Acetonitril, ionischen Flissigkeiten und Mischungen davon. Polar apro-
tische Losemittel, die eine Mischung aus einer ionischen Flissigkeit und mindestens einem von Acetonitril, Dimethyl-
formamid, Dimethylacetamid, Tetrahydrofuran, Dimethylsulfoxid, Aceton, Gammabutyrolacton, N-Methyl-2-pyrrolidon,
Tetramethylharnstoff, Dimethylpropylenharnstoff, Sulfolan, Dimethylcarbonat und Ethylencarbonat sind, enthalten eine
ionische Flissigkeit.

[0047] Das polar aprotische Losemittel kann eine oder mehrere ionische Verbindungen, beispielsweise Salze, anor-
ganische Salze und/oder ionische Flissigkeiten enthalten oder insbesondere aus einer oder mehreren ionischen Flis-
sigkeiten bestehen.

[0048] Als anorganische Salze kommen beispielsweise Lithiumfluorid, Lithiumchlorid, Lithiumbromid, Lithiumiodid,
Natriumfluorid, Natriumchlorid, Natriumbromid, Natriumiodid, Kaliumfluorid, Kaliumchlorid, Kaliumbromid oder Kalium-
iodid, insbesondere Lithiumchlorid oder Lithiumbromid und Mischungen davon in Frage. Anorganische Salze kénnen
in einer Menge von 1 bis 10 Gew.%, 3 bis 8 Gew.% oder 4 bis 6 Gew.%, jeweils bezogen auf die Gesamtmenge an
polar aprotischem Lésemittel und anorganischem Salz oder anorganischen Salzen, enthalten sein. Dementsprechend
kann ein polar aprotisches Losemittel beispielsweise Dimethylacetamid enthaltend 5 Gew.% Lithiumchlorid sein.
[0049] Besonders gute Ergebnisse lassen sich erzielen, wenn das polar aprotische Losemittel eine ionische Fliissigkeit
enthalt. Geeignete ionische Flussigkeiten werden weiter unten im Detail beschrieben. Bevorzugt ist das polar aprotische
Lésemittel eine Mischung aus einerionischen Flissigkeit und mindestens einem von Dimethylacetamid, Dimethylsulfoxid
und Acetonitril. GemaR einer bevorzugten Ausfiihrungsform ist das polar aprotische Lésemittel eine Mischung aus einer
ionischen Flussigkeit und Dimethylacetamid oder Dimethylsulfoxid. GemaR einer weiteren bevorzugten Ausfiihrungsform
ist das polar aprotische Lésemittel eine Mischung aus einer ionischen Flissigkeit und Dimethylacetamid. GemaR einer
weiteren bevorzugten Ausfiihrungsform ist das polar aprotische Losemittel eine Mischung aus einer ionischen Flissigkeit
und Dimethylsulfoxid.

[0050] Mit den vorstehend genannten polar aprotischen Losemitteln kénnen Gemische, insbesondere Losungen, mit
den verschiedensten Polymeren hergestellt werden. Insbesondere kénnen sich viele schlecht I6sliche Polymere, ins-
besondere Polymere enthaltend mindestens eine polare Gruppe, gut in diesen polar aprotischen Lésemitteln I6sen.
Enthalt das polar aprotische Lésemittel eine oder mehrere ionische Verbindungen, kdnnen Polymere enthaltend min-
destens eine polare Gruppe, insbesondere Cellulose, besserin ihnen gelést werden. Auf diese Weise kdnnen Gemische,
insbesondere Lésungen, mit einem Gehalt von beispielsweise 0,5 Gew.%, 1 Gew.%, 2 Gew.%, 3 Gew.%, 4 Gew.%, 5
Gew.%, 6 Gew.%, 7 Gew.%, 8 Gew.%, 9 Gew.%, 10 Gew.%, 11 Gew.%, 12 Gew.%, 13 Gew.%, 14 Gew.% oder 15
Gew.%, jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht des Gemischs, an Polymer erhalten werden. Dadurch kann die Kon-
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zentration des Polymers in einem weiten Bereich an die Bediirfnisse des zu bearbeitenden faserhaltigen Materials
angepasst werden, was eine effektive Bearbeitung des faserhaltigen Materials erlaubt.

[0051] Daspolaraprotische Lésemittel kann eine oder mehrere ionische Flissigkeiten enthalten oder daraus bestehen.
Alsionische Flissigkeiten kommen insbesondere organische Salze in Betracht, deren lonen durch Ladungsdelokalisation
und sterische Effekte die Bildung eines stabilen Kristallgitters behindern. lonische Flissigkeiten haben insbesondere
den Vorteil, dass sich viele schwer Idsliche Polymere wie zum Beispiel Cellulose in ihnen gut I6sen. Ferner kdnnen
ionische Flissigkeiten gut modifiziert und so an unterschiedliche Anforderungen angepasst werden.

[0052] Enthalt das polar aprotische Lésemittel eine ionische Flissigkeit, so enthalt die ionische Flissigkeit insbeson-
dere ein Kation ausgewabhlt aus einem 1,3-Dialkylimidazoliumkation, einem Alkylpyridiniumkation, einem Tetraalkylam-
moniumkation und einem Phosphoniumkation, und ein Anion ausgewahlt aus Fluorid, Chlorid, Bromid, lodid, Formiat,
Acetat, Propionat, Butyrat, Hydrogensulfat, Tosylat, Trifluormethansulfonat, Bis(trifluoromethansulfonyl)imid, Hexafluo-
rophosphat, Tetrafluoroborat, Benzoat, Glykolat, Thioglykolat, Lactat und Glycinat, oder sie besteht daraus. Vorzugs-
weise enthalt die ionische Flissigkeit ein Dialkylimidazoliumkation und ein Anion ausgewahlt aus Chlorid, Bromid und
Acetat oder sie besteht daraus. Die Alkylgruppen des Dialkylimidazoliumkations kénnen insbesondere gleich oder ver-
schieden sein. Die Alkylgruppen des Dialkylimidazoliumkations kénnen insbesondere C1- bis C10-, insbesondere C1-
bis C5-Alkylgruppen, sein. Die Alkylgruppen des Dialkylimidazoliumkations kdnnen unabhangig voneinander bevorzugt
ausgewahlt sein aus der Gruppe bestehend aus Methyl, Ethyl, Propyl und Butyl. Gemaf einer bevorzugten Ausfiih-
rungsform enthalt die ionische Flussigkeit 1-Butyl-3-methylimidazoliumchlorid und/oder 1-Butyl-3-methylimidazoliuma-
cetat oder besteht daraus.

[0053] Die vorstehend angefiihrten Kationen und Anionen haben insbesondere den Vorteil, dass viele Polymere,
insbesondere auch schwer 16sliche Polymere wie Cellulose, in ionischen Flissigkeiten, die diese Kationen und Anionen
enthalten oder daraus bestehen, gut I16slich sind. Ferner weist insbesondere das Acetat-Anion den Vorteil auf, dass der
pH-Wert von faserhaltigen Materialien mit einem sauren pH-Wert, die mit einem Gemisch, in dem das polar aprotische
Lésemittel eine Acetat-Anionen-haltige ionische Flissigkeit enthalt, in Kontakt gebracht wurden, angehoben werden
kann. Dies ist insbesondere bei der Bearbeitung von Papier von Bedeutung, da durch eine Anhebung des pH-Werts im
Papier der Abbau der Cellulosefasern verlangsamt oder sogar unterbunden werden kann.

[0054] Das Gemisch enthaltend mindestens ein Polymer und ein polar aprotisches Losemittel ist vorzugsweise ein
homogenes Gemisch, insbesondere eine Losung. Alternativ kann in dem Gemisch das Polymer durch das polar apro-
tische Losemittel angeldst oder gequollen sein.

[0055] Das Bereitstellen eines Gemischs enthaltend ein polar aprotisches Lésemittel hat unter anderem den Vorteil,
dass dadurch Gemische, insbesondere Lésungen, mit einer geringen Viskositat erhalten werden kdnnen. Derartige
Gemische, insbesondere Losungen, sind besonders gut zur Bearbeitung von faserhaltigen Materialien, insbesondere
cellulosehaltigen Materialien wie Papier, geeignet. Dabei kann das Gemisch, insbesondere die Lésung, mit dem das zu
bearbeitende faserhaltige Material in Kontakt gebracht wird, insbesondere eine Viskositat von 0,01 bis 100 mPa-s,
vorzugsweise 0,1 bis 70 mPa-s, bevorzugt 0,5 bis 50 mPa-s, weiter bevorzugt 1 bis 30 mPa-s, noch weiter bevorzugt 1
bis 15 mPa-s, aufweisen. Gemische, insbesondere Lésungen, mit derartigen Viskositaten eignen sich besonders gut
zur Bearbeitung von faserhaltigen Materialien, insbesondere cellulosehaltigen Materialien wie Papier, da sie tief in das
faserhaltige Material eindringen kénnen und somit nicht nur eine oberflachliche Anlagerung des Polymers ermdglicht
wird. Methoden zur Bestimmung der Viskositat von Gemischen, insbesondere von Lésungen, sind dem Fachmann
bekannt. Insbesondere kann die Viskositat mit einem Rotationsviskosimeter "Gemini" der Firma Bohlin bei 25°C bestimmt
werden.

[0056] Das in Kontakt bringen des faserhaltigen Materials mit dem Gemisch enthaltend mindestens ein Polymer und
ein polar aprotisches Losemittel kann auf verschiedene Weisen durchgefiihrt werden. Beispielsweise kann das faser-
haltige Material, insbesondere Papier, mitdem Gemisch bespriiht oder beschichtet werden oder das faserhaltige Material,
insbesondere Papier, kann in dem Gemisch getrankt werden. Vorteilhafterweise wird das faserhaltige Material in dem
Gemisch getrankt. Wird das faserhaltige Material in dem Gemisch getrankt, so kann dies fiir einen Zeitraum von 0,1 bis
10 Minuten, insbesondere 0,2 bis 8 Minuten, 0,2 bis 7 Minuten, 0,4 bis 6 Minuten, 0,5 bis 5 Minuten, 0,5 bis 4 Minuten,
0,5 bis 3 Minuten oder 0,5 bis 2 Minuten erfolgen. Dadurch kann das mindestens eine Polymer gut in das faserhaltige
Material eindringen, so dass es sich gut an die Fasern des Materials anlagern kann. AnschlieRend kann das getrankte
faserhaltige Material mit einem polar aprotischen Lésemittel, insbesondere mit Dimethylacetamid und/oder Dimethyl-
sulfoxid, abgesplilt werden, insbesondere fiir einen Zeitraum von 10 bis 60 Sekunden, 20 bis 50 Sekunden oder 25 bis
40 Sekunden. Durch das Abspiulen kann tberschissiges Polymer entfernt werden.

[0057] Das erfindungsgemafie Verfahren umfasst den Schritt des Behandelns der Mischung aus dem faserhaltigen
Material und dem Gemisch enthaltend mindestens ein Polymer und ein polar aprotisches Losemittel, so dass sich
mindestens ein Teil des Polymers an den Fasern des Materials anlagert. Dabei kann die Behandlung der Mischung auf
unterschiedliche Weise ausgestaltet sein. Die Behandlung der Mischung in Schritt c. ist ausgewahlt aus in Kontakt
bringen der Mischung mit einem unpolaren Lésemittel.

[0058] Beispiele fiir ionische Verbindungen sind Salze oder Polymere mit mindestens einer ionischen Seitengruppe.
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Salze bestehen insbesondere aus mindestens einem Kation und mindestens einem Anion, wobei das Kation ausgewahlt
sein kann aus Kationen die sich von Metallen ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus, Li, Na, K, Rb, Cs, Be, Mg,
Ca, Sr, Ba, Sc, Y, La, Ti, Zr, Hf, V, Nb, Ta, Cr, Mo, W, Mn, Re, Fe, Ru, Os, Co, Rh, Ir, Ni, Pd, Pt, Cu, Ag, Au, Zn, Cd,
Hg, Al, Ga, In, Tl, Ge, Sn, Pb ableiten lassen, und wobei das Anion ausgewahlt sein kann aus Anionen, die sich von
Elementen der Gruppe bestehend aus F, Cl, Br, |, O, S, Se, Te. Weitere Beispiele flir Kationen sind Ammoniumionen.
Weitere Beispiele fur Anionen sind Hydrid, Hydroxid, Phosphate, Phosphite, Sulfate, Sulfite, Sulfide und Carboxylate
wie Formiat, Acetat, Proprionat, Salicylat und Benzoat. Das Salz kann insbesondere Ammoniumsulfat oder Kaliumsulfat
oder eine Mischung davon enthalten. Beispiele fiir Polymere mit ionischen Seitengruppen sind Polymere mit mindestens
einer deprotonierten Sauregruppe, insbesondere einer deprotonierten Carboxylgruppe wie deprotoniertes Polyacrylat,
deprotoniertes Polymethacrylat, Polymere mit mindestens einer quartdren Ammoniumverbindung wie quatarnisiertes
Polydimethylaminoethylmethacrylat. Die Mischung kann dabei mitder ionischen Verbindung in Kontakt gebracht werden,
indem das Salz direkt oder in Form einer Losung, insbesondere einer wassrigen Losung, zugegeben wird.

[0059] Beispiele fir nicht-ionische Verbindungen sind Wasser, Alkohole wie Methanol, Ethanol, Propanol, Butanol,
Octan, Nonan, isocyanathaltige Verbindungen, Kohlenwasserstoffe mit 1 bis 20, insbesondere 5 bis 18, Kohlenstoffa-
tomen, Polymere wie Polyether, Polyester, Polyamide, Polyurethane. Diese kénnen direkt mit der in Schrittb. erhaltenen
Mischung in Kontakt gebracht werden, beispielsweise durch Zugabe der jeweiligen nicht-ionischen Verbindung.
[0060] Beispiele fiir Sduren sind Salzsdure, Schwefelsdure, Salpetersdure, Carbonsauren mit 1 bis 20, insbesondere
1 bis 10, Kohlenstoffatomen, insbesondere Ameisensaure, Essigsaure, Propionsaure und Benzoesaure, und Mischun-
gen davon. Insbesondere kann die Saure ausgewahlt sein aus Salzsdure und Carbonsauren mit 1 bis 10 Kohlenstoff-
atomen. Diese kénnen direkt mit der in Schritt b. erhaltenen Mischung in Kontakt gebracht werden, beispielsweise durch
Zugabe der jeweiligen Saure, oder indem die Mischung in Saure getaucht wird. Die Saure kann dabei konzentriert oder
verdiinnt sein, beispielsweise als verdliinnte wassrige Losung.

[0061] Beispiele fiir Basen sind Hydroxid-Basen wie Natriumhydroxid, Kaliumhydroxid, Calciumhydroxid, Aminbasen
wie, primare Amine, sekundare Amine, tertiare Amine, insbesondere Triethylamin, Pyridin und Dimethylaminopyridin
und Mischungen davon. Diese kénnen direkt mit der in Schritt b. erhaltenen Mischung in Kontakt gebracht werden,
beispielsweise durch direkte Zugabe der jeweiligen Base. Alternativ kann die jeweilige Base auch als Lésung, insbe-
sondere als wassrige Losung, mit der in Schritt b. erhaltenen Mischung in Kontakt gebracht werden, beispielsweise
durch Zugabe einer Lésung, oder indem die Mischung in die LOsung getaucht wird.

[0062] Beispiele fiir polare Loésemittel sind Wasser und Alkohole wie Methanol, Ethanol, Propanol und Butanol, primére
und sekundare Amine, Carbonsauren und Mischungen davon. Insbesondere kann das polare Lésemittel Wasser, ein
Alkohol oder eine Mischung davon sein. Diese kdnnen direkt mit der in Schritt b. erhaltenen Mischung in Kontakt gebracht
werden, beispielsweise durch Zugabe des polaren Ldsemittels, oder indem die Mischung in das polare Lésemittel
getaucht wird.

[0063] Beispiele fir unpolare Lésemittel sind Kohlenwasserstoffe mit 5 bis 16 Kohlenstoffatomen, Benzol, Toluol,
Pentan, Hexan, Heptan, Cyclohexan, Tetrachlorkohlenstoff, Tetrachlorethen, Trichlorethen, Kohlenstoffdisulfid, Tetra-
methylsilan und Hexamethyldisiloxan. Das unpolare Lésemittel kann insbesondere Hexamethyldisiloxan sein. Diese
koénnen direkt mit der in Schritt b. erhaltenen Mischung in Kontakt gebracht werden, beispielsweise durch Zugabe des
polaren Lésemittels, oder indem die Mischung in das unpolare Lésemittel getaucht wird.

[0064] Losemittelgemische umfassen insbesondere Mischungen aus den vorgenannten polaren und unpolaren L6-
semitteln, insbesondere Mischungen von Hexamethyldisiloxan mit anderen Lésemitteln wie Ethanol, Methanol, Propanol
und Butanol. Diese kdnnen direkt mit der in Schritt b. erhaltenen Mischung in Kontakt gebracht werden, beispielsweise
durch Zugabe der Lésemittelmischung, oder indem die Mischung in die Losemittelmischung getaucht wird. Beim Ge-
friertrocknen kann die Mischung aus Schritt b. zunachst schockgefroren werden und anschlieBend bei Temperaturen
von gleich oder weniger als 0°C durch Anlegen von Vakuum getrocknet werden.

[0065] Eine Temperaturerniedrigung kann insbesondere bis unter die Temperatur erfolgen, bei der Polymer schlecht
oder nicht mehr I8slich im polar aprotischen Lésemittel ist. Die Temperaturerniedrigung kann eine Erniedrigung auf
Temperaturen von -5°C bis 15°C, insbesondere 0°C bis 10°C, beinhalten.

[0066] Beim Eindampfen kann die Temperatur so erhéht werden, dass das polar aprotische Lésemittel vollstandig
verdampft und das Polymer an den Fasern des Materials zurlicklasst. Das Eindampfen kann bei Temperaturen von
50°C bis 250°C, insbesondere von 70°C bis 200°C, durchgefiihrt werden.

[0067] Eine Temperaturerhdhung kann auf Temperaturen von 50°C bis 200°C, insbesondere von 70°C bis 150°C,
erfolgen. Die Temperaturerhhung kann schrittweise oder schlagartig erfolgen.

[0068] Die Druckerniedrigung kann auf Driicke von 0,1 mbar bis 900 mbar, insbesondere von 1 mbar bis 800 mbar,
10 mbar bis 700 mbar oder 50 mbar bis 500 mbar, erfolgen. Die Druckerniedrigung kann insbesondere mit der Tempe-
raturerhdhung und der Temperaturerniedrigung kombiniert werden.

[0069] Ebenfalls kann die Temperaturerniedrigung insbesondere mit dem in Kontakt bringen mit einer ionischen Ver-
bindung, dem in Kontakt bringen mit einer nicht-ionische Verbindung, dem in Kontakt bringen mit einer Saure, dem in
Kontakt bringen mit einer Base, dem in Kontakt bringen mit einem polaren Lésemittel, dem in Kontakt bringen mit einem
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unpolaren Lésemittel und dem in Kontakt bringen mit einem Lésemittelgemisch kombiniert werden.

[0070] Vorzugsweise umfasst die Behandlung der Mischung in Schritt c. das in Kontakt Bringen mit einem unpolaren
Lésemittel, insbesondere das Tauchen in ein unpolares Lésemittel, insbesondere Hexamethyldisiloxan, oder besteht
daraus. Optimale Ergebnisse haben sich eingestellt, wenn die Mischung aus dem faserhaltigen Material und dem Ge-
misch enthaltend mindestens ein Polymer und ein polar aprotisches Lésemittel mit Hexamethyldisiloxan in Kontakt
gebracht, insbesondere in Hexamethyldisiloxan getaucht, wurde.

[0071] Die vorgenannten Behandlungsmdglichkeiten erlauben eine Anlagerung des Polymers an den Fasern des
Materials enthaltend Fasern. Dabei wurden bessere Ergebnisse erzielt, wenn die Anlagerung méglichstlangsam erfolgte.
Dies kann insbesondere dadurch erreicht werden, dass die Behandlung der Mischung aus dem faserhaltigen Material
und dem Gemisch enthaltend mindestens ein Polymer und ein polar aprotisches Lésemittel mindestens fiir einen Zeitraum
von 15 Sekunden, insbesondere 30 Sekunden, 1 Minute, 5 Minuten, 15 Minuten, 30 Minuten, 45 Minuten, 1 Stunde, 5
Stunden, 10 Stunden, 15 Stunden oder 24 Stunden und hochstens fir einen Zeitraum von 150 Stunden, insbesondere
144 Stunden, 120 Stunden, 100 Stunden, 96 Stunden, 90 Stunden oder 85 Stunden durchgefiihrt wird. Optimale Er-
gebnisse wurden erzielt, wenn die Behandlung in Schritt c. Gber einen Zeitraum von 24 bis 85 Stunden, insbesondere
50 bis 80 Stunden oder 65 bis 75 Stunden oder 72 Stunden, erfolgt. Dadurch wird eine langsame Anlagerung des
Polymers an die Fasern des Materials enthaltend Fasern erreicht.

[0072] Vorteilhafterweise erfolgt die Behandlung der Mischung aus dem faserhaltigen Material und dem Gemisch
enthaltend mindestens ein Polymer und ein polar aprotisches Losemittel durch in Kontakt bringen mit einem unpolaren
Lésemittel, insbesondere das Tauchen in ein unpolares Losemittel, insbesondere Hexamethyldisiloxan, Gber einen
Zeitraum von 65 bis 75 Stunden, insbesondere 72 Stunden.

[0073] Das erfindungsgemale Verfahren kann vorzugsweise ferner nach dem Behandeln in Schritt c. den zusatzlichen
Schritt des Trocknens des in Schritt c. erhaltenen faserhaltigen Materials umfassen.

[0074] Das Trocknen des in Schritt c. des erfindungsgemafRen Verfahrens erhaltenen faserhaltigen Materials wird
vorzugsweise bei 20°C bis 100°C, insbesondere 30°C bis 90°C, 40°C bis 80°C, oder 45°C bis 65°C durchgefiihrt. Dabei
wird das in Schritt c. des erfindungsgemafen Verfahrens erhaltene faserhaltige Material bevorzugt fiir 1 bis 25 Stunden,
insbesondere fiir 5 bis 20 Stunden, 8 bis 16 Stunden, 9 bis 15 Stunden, 10 bis 14 Stunden oder 11 bis 13 Stunden
getrocknet.

[0075] Das erfindungsgeméafe Verfahren kann ferner vor dem Schritt a. den weiteren Schritt umfassen, dass das
Material enthaltend Fasern, insbesondere Papier, bei einer Temperatur von 40 bis 80°C, insbesondere 45 bis 70°C oder
45 bis 65°C vorgetrocknet wird. Die Vortrocknung kann flr einen Zeitraum von 1 Minute bis 60 Stunden, insbesondere
1 Stunde bis 50 Stunden oder 12 bis 48 Stunden erfolgen.

[0076] Das Gemischenthaltend mindestens ein Polymer und ein polar aprotisches Lésemittel kann aufunterschiedliche
Weisen hergestellt werden. Beispielsweise kann das Gemisch bei Raumtemperatur oder bei tieferer oder héherer Tem-
peratur, zum Beispiel bei 10°C bis 150°C hergestellt werden. Das Gemisch kann auch in mehreren Schritten hergestellt
werden. Enthalt das polar aprotische Losemittel eine ionische Flissigkeit bzw. ist das polar aprotische Losemittel eine
Mischung aus einer ionischen Flissigkeit und mindestens einem von Acetonitril, Dimethylformamid, Dimethylacetamid,
Tetrahydrofuran, Dimethylsulfoxid, Aceton, Gammabutyrolacton, N-Methyl-2-pyrrolidon, Tetramethylharnstoff, Dime-
thylpropylenharnstoff, Sulfolan, Dimethylcarbonat und Ethylencarbonat, insbesondere mindestens einem vom Dime-
thylacetamid, Dimethylsulfoxid und Acetonitril, so kann das Gemisch enthaltend mindestens ein Polymer und ein polar
aprotisches Losemittel insbesondere hergestellt werden, indem zunachst das Polymer in der ionischen Flissigkeit gelost
wird und anschlieRend die so erhaltene Losung mit mindestens einem von Acetonitril, Dimethylformamid, Dimethyla-
cetamid, Tetrahydrofuran, Dimethylsulfoxid, Aceton, Gammabutyrolacton, N-Methyl-2-pyrrolidon, Tetramethylharnstoff,
Dimethylpropylenharnstoff, Sulfolan, Dimethylcarbonat und Ethylencarbonat, insbesondere mindestens einem von Di-
methylacetamid, Dimethylsulfoxid und Acetonitril, verdiinnt wird. Alternativ kann zunachst die ionische Flissigkeit mit
mindestens einem von Acetonitril, Dimethylformamid, Dimethylacetamid, Tetrahydrofuran, Dimethylsulfoxid, Aceton,
Gammabutyrolacton, N-Methyl-2-pyrrolidon, Tetramethylharnstoff, Dimethylpropylenharnstoff, Sulfolan, Dimethylcarbo-
nat und Ethylencarbonat, insbesondere Dimethylsulfoxid, vermischt werden und anschlieRend die gewlinschte Menge
des Polymers zugegeben werden.

[0077] Das Gemisch enthaltend mindestens ein Polymer und ein polar aprotisches Losemittel kann insbesondere 1
bis 30 Gew.%, insbesondere 3 bis 30 Gew.%, 5 bis 30 Gew.%, 10 bis 30 Gew.%, 12 bis 25 Gew.% oder 15 bis 20
Gew.% oder 17 bis 19 Gew.% ionische Flissigkeit enthalten, jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht des Gemischs.
Gemische mit den vorgenannten Gehalten an ionischen Flissigkeiten lassen sich gut herstellen, insbesondere kénnen
auf diese Weise einfach Lésungen erhalten werden, die eine effektive Bearbeitung des faserhaltigen Materials erlauben.
[0078] Das Mischen, insbesondere das Quellen, Anldsen oder Lésen, des Polymers und/oder das anschlieende
Verdlinnen kann bei Temperaturen von 10°C bis 150°C, insbesondere von 20°C bis 140°C, 30°C bis 130°C, 40°C bis
120°C, 50°C bis 110°C oder 60°C bis 100°C durchgefiihrt werden. Auf diese Weise kann zunachst ein Gemisch, ins-
besondere eine L6sung, mit einer Konzentration des Polymers von 5 bis 20 Gew.%, insbesondere von 7 bis 15 Gew.%,
8 bis 13 Gew.% oder 9 bis 11 Gew.%, jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht des Polymers und der ionischen Flus-
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sigkeit, in der ionischen Flissigkeit hergestellt werden. Diese Losung kann anschlieRend insbesondere mit mindestens
einem von Acetonitril, Dimethylformamid, Dimethylacetamid, Tetrahydrofuran, Dimethylsulfoxid, Aceton, Gammabuty-
rolacton, N-Methyl-2-pyrrolidon, Tetramethylharnstoff, Dimethylpropylenharnstoff, Sulfolan, Dimethylcarbonat und Ethy-
lencarbonat, insbesondere mindestens einem von Dimethylacetamid, Dimethylsulfoxid und Acetonitril, auf die gewtinsch-
te Konzentration verdiinnt werden. Ferner kann die ionische Flissigkeit bei den vorstehend genannten Temperaturen
auch mit mindestens einem von Acetonitril, Dimethylformamid, Dimethylacetamid, Tetrahydrofuran, Dimethylsulfoxid,
Aceton, Gammabutyrolacton, N-Methyl-2-pyrrolidon, Tetramethylharnstoff, Dimethylpropylenharnstoff, Sulfolan, Dime-
thylcarbonat und Ethylencarbonat, insbesondere Dimethylsulfoxid, mit einer Konzentration der ionischen Flissigkeit von
1 bis 30 Gew.%, insbesondere 3 bis 30 Gew.% oder 5 bis 30 Gew.% oder 10 bis 30 Gew.% oder 12 bis 25 Gew.% oder
15 bis 20 Gew.% oder 17 bis 19 Gew.%, jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht der Mischung insbesondere der
ionischen Flussigkeit und Dimethylsulfoxid, vermischt werden. Dieser L6sung kann anschliefend das Polymer in der
gewinschten Menge zugefligt werden. Auf diese Weise kann das Gemisch enthaltend mindestens ein Polymer und ein
polar aprotisches Losemittel einfach hergestellt werden. Ferner kann so die Konzentration des Polymers im Gemisch
gut eingestellt werden.

[0079] Vorteilhafterweise enthdlt das Gemisch enthaltend mindestens ein Polymer und ein polar aprotisches Lésemittel
0,1 bis 10 Gew.%, insbesondere 0,5 bis 8 Gew.% oder 1 bis 5 Gew.%, jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht des
Gemischs, an Polymer. Losungen mit diesen Konzentrationen weisen insbesondere eine geeignete Viskositat fir das
erfindungsgemalRe Verfahren auf.

[0080] Ein Material enthaltend Fasern, insbesondere Papier, ist nach dem erfindungsgemafen Verfahren erhaltlich.
[0081] Ein System umfassend mindestens zwei Materialien enthaltend Fasern, ist nach dem erfindungsgemafen
Verfahren erhéltlich, insbesondere ein Buch.

[0082] Die Materialien des Systems kdnnen gleich oder verschieden sein. Die Fasern enthaltenden Materialien kénnen
gleichzeitig oder zu verschiedenen Zeiten nach dem erfindungsgematen Verfahren bearbeitet worden sein. Das System
kann ferner auch Materialien, insbesondere Materialien enthaltend Fasern, umfassen, die nicht mit dem erfindungsge-
mafRen Verfahren bearbeitet worden sind.

[0083] Das System kann insbesondere ein Buch, ein Heft, eine Zeitschrift oder eine Zeitung sein. Das Fasern enthal-
tende Material kann insbesondere Papier sein. Insbesondere in einem Buch kann neben dem Papier noch weiteres
Fasern enthaltendes Material, insbesondere Karton, Pappe, Textilien oder Holz, enthalten sein.

[0084] Enthalt das System verschiedene Fasern enthaltende Materialien, so kdnnen diese getrennt oder zusammen
nach dem erfindungsgemaRen Verfahren bearbeitet werden. So kann im Falle eines Buches zum Beispiel das Papier
getrennt vom Rest des Buches, insbesondere getrennt vom Einband, bearbeitet werden. Das Buch kann aber auch
bearbeitet werden, ohne dass vorher Bestandteile abgetrennt werden, insbesondere mit seinem Einband. Ob eine
getrennte Bearbeitung der Bestandteile erfolgt, kann insbesondere aufgrund der Weise entschieden werden, wie die
Fasern enthaltenden Materialien im System, insbesondere im Buch, zusammengehalten werden. Beispiele fir Weisen,
wie die Fasern enthaltenden Materialien im System zusammengehalten werden kdnnen, umfassen Fadenheftung und
Klebebindung.

[0085] Gegenstand der Erfindung ist aulerdem die Verwendung eines Gemischs enthaltend mindestens ein Polymer
und ein polar aprotisches Lésemittel zur Bearbeitung von Material enthaltend Fasern, insbesondere Papier, im erfin-
dungsgemafien Verfahren.

[0086] Dabei giltfiir die Verwendung des Gemischs das vorstehend fiir das polar aprotische Lésemittel, fir das Material
enthaltend Fasern und/oder fiir das Polymer Gesagte analog.

[0087] Gegenstand der Erfindung ist ferner die Verwendung von Dimethylsulfoxid als Antioxidationsmittel zur Bear-
beitung von Papier, im erfindungsgeméafien Verfahren.

[0088] Gegenstand der Erfindung ist auRerdem die Verwendung einer ionischen Flissigkeit enthaltend ein quartares
Ammoniumkation, insbesondere einer ionischen Flissigkeit enthaltend ein Dialkylimidazoliumkation, insbesondere 1-
Butyl-3-methylimidazoliumchlorid oder 1-Butyl-3-methylimidazoliumacetat, als antimikrobielles Mittel zur Bearbeitung
von Papier, im erfindungsgemafen Verfahren.

[0089] Die beigefiigten Figuren zeigen:

Fig. 1  zeigt eine fluoreszenzmikroskopische Aufnahme einer Schicht eines Papiers, das erfindungsgemaR bearbeitet
wurde, wobei als Polymer fluoreszenzmarkierte Cellulose verwendet wurde und wobei die Behandlung durch
Tauchen des mit dem Gemisch getrankten Papiers in eine Mischung aus Hexamethyldisiloxan enthaltend 1
Vol.% Ethanol erfolgte. Die Cellulosefasern des Substrats heben sich sehr kontrastreich vom dunklen Hinter-
grund ab.

Fig. 2  zeigt eine fluoreszenzmikroskopische Aufnahme einer Schicht eines Papiers, das erfindungsgemafR bearbeitet

wurde, wobei als Polymer fluoreszenzmarkierte Cellulose verwendet wurde und wobei die Behandlung durch
Tauchen des mit dem Gemisch getrankten Papiers in Hexamethyldisiloxan erfolgte. Die Cellulosefasern des
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Substrats heben sich sehr kontrastreich vom dunklen Hintergrund ab.

Fig. 3  zeigt als Referenz eine fluoreszenzmikroskopische Aufnahme einer Schicht eines nicht bearbeiteten Papiers.
Die Cellulosefasern des Substrats sind vom Hintergrund zu unterscheiden, heben sich jedoch nicht so kon-
trastreich vom Hintergrund ab wie die Cellulosefasern in Fig. 1 oder Fig. 2.

Fig. 4  zeigteine fluoreszenzmikroskopische Aufnahme einer Schicht eines Papiers, das miteinem Gemisch bearbeitet
wurde, das kein Polymer enthielt. Die Cellulosefasern des Substrats sind vom Hintergrund zu unterscheiden,
heben sich jedoch nicht so kontrastreich vom Hintergrund ab wie die Cellulosefasern in Fig. 1 oder Fig. 2.

[0090] Nachfolgend wird die Erfindung anhand von Ausfihrungsbeispielen naher beschrieben, die jedoch nur der
Veranschaulichung dienen und nicht beschrankend sind.

Ausfiihrungsbeispiele

Chemikalien

[0091] 1-Butyl-3-methylimidazoliumchlorid (BMIM-CI), Sigma-Aldrich; 1-Butyl-3-methylimidazoliumacetat (BMIM-
OAc), erhalten durch Anionenaustausch ausgehend von BMIM-CI; Viskose (danufil, 3,3 dtex/0,3 mm, nachfolgend:
"Danufil"), Kelheim Fibres GmbH; Dimethylacetamid (DMAc), CSC Jaklechemie GmbH & Co. KG; Dimethylsulfoxid
(DMSO), CSC Jaklechemie GmbH & Co. KG; Hexamethyldisiloxan (HMDO), Chemische Fabrik Karl Bucher GmbH,;
mikrokristalline Cellulose (MCC), Sigma-Aldrich; Zellstoff (ENO PINE ECF); Stora Enso Oyj; alpha-Cellulose, Sigma-
Aldrich.

Messmethoden

[0092] Messungen wurden gemaf der nachfolgenden Tabelle durchgefiihrt.

Tabelle 1: Messmethoden

Eigenschaft Messmethode

Bruchkraft von Papier EN ISO 1924-2:2008 D

Bruchdehnung von Papier | EN ISO 1924-2:2008 D

pH Wert ISO 6588-1:2012

Viskositat Bestimmung mit einem Rotationsviskosimeter "Gemini" der Firma Bohlin bei 25°C

[0093] Alle Substrate bzw. Papiere wurden in einem vorgeschalteten Schritt bei 55°C fiur 24 Stunden erhitzt soweit
nicht anders angegeben. Da in den verschiedenen Beispielen verschiedene Papiere verwendet wurden, kénnen die in
verschiedenen Beispielen verwendeten Papiere Abweichungen in den gemessenen Werten voneinander aufweisen,
weshalb nur die Werte innerhalb eines Beispiels unmittelbar miteinander verglichen werden kdénnen.

Beispiel 1 (Bearbeitung von Papier mit Viskose in einer Mischung aus DMAc und BMIM-OAc)

[0094] Zunachst wurde eine Losung enthaltend 10 Gew.% Danufil in BMIM-OAc hergestellt, welche anschlieRend
durch Zugabe von DMACc auf einen Viskosegehalt von 2 Gew.%, bezogen auf das Gesamtgewicht der Ldsung, verdinnt
wurde, wobei die Lésung aus BMIM-OAc und DMAc 18 Gew.% BMIM-OAc und 82 Gew.% DMAc, jeweils bezogen auf
das Gewicht von BMIM-OAc und DMAc, enthielt. Die Viskositat der Losung betrug 10 mPa-s. AnschlieRend wurde das
zu bearbeitende Papier in der hergestellten Losung fiir eine Minute getrankt und danach fiir 30 Sekunden mit DMAc
abgespiilt. Das so erhaltene Papier wurde anschlieRend fiir 72 Stunden in HMDO (500 g) getaucht, wodurch sich die
Viskose an den Papierfasern anlagerte. Nach der Behandlung in HMDO wurde das Papier bei 55°C fiir 12 Stunden
erhitzt. Die Bruchkraft, die Bruchdehnung sowie der pH Wert des bearbeiteten Papiers 1 wurden anschlie3end bestimmt
und mit einem nicht bearbeiteten Papier als Referenz verglichen.

1"



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

EP 3 339 508 B1

Tabelle 2: Mechanische Eigenschaften und pH Wert

Probe pH Wert | Bruchkraft[N] | Bruchdehnung [%]
Referenz | 4,57 23 + 2 0,76 = 0,20
Papier 1 6,64 28 +2 0,85 + 0,07

[0095] Tabelle 2 zeigt, dass die Bruchkraft, die Bruchdehnung sowie der pH-Wert bei Einsatz von Gemischen enthal-
tend Viskose sowie Mischungen aus BMIM-OAc und DMAc durch die erfindungsgemaRe Bearbeitung im Vergleich zu
nicht bearbeitetem Papier deutlich gesteigert werden kdnnen. Das bearbeitete Papier war vom optischen und haptischen
Eindruck gleichwertig zu nicht bearbeitetem Papier. Insbesondere wurde kein Ausbluten der Tinte bzw. der Druckerfarben
beobachtet.

Beispiel 2 (Bearbeitung von Papier mit Viskose in einer Mischung aus DMAc und BMIM-CI)

[0096] Zunachstwurde eine Lésung enthaltend 10 Gew.% Danufil in BMIM-CI hergestellt, welche anschlieend durch
Zugabe von DMAc auf einen Viskosegehalt von 2 Gew.%, bezogen auf das Gesamtgewicht der Losung, verdinnt wurde,
wobei die Losung aus BMIM-CI und DMAc 18 Gew.% BMIM-CI und 82 Gew.% DMAc, jeweils bezogen auf das Gewicht
von BMIM-CI und DMACc, enthielt. Die Viskositat der Ldsung betrug 10 mPa-s. Anschlielend wurde das zu bearbeitende
Papier in der hergestellten Lésung fiir eine Minute getrankt und danach fiir 30 Sekunden mit DMAc abgespiilt. Das so
erhaltene Papier wurde anschlieRend fiir 72 Stunden in HDMO (500 g) getaucht, wodurch sich die Viskose an den
Papierfasern anlagerte. Nach der Behandlung in HDMO wurde das Papier bei 55°C fur 12 Stunden erhitzt. Die Bruchkraft,
die Bruchdehnung sowie der pH Wert des bearbeiteten Papiers 2 wurden anschlieRend bestimmt und mit einem nicht
bearbeiteten Papier als Referenz verglichen.

Tabelle 3: Mechanische Eigenschaften und pH Wert

Probe pH Wert | Bruchkraft[N] | Bruchdehnung [%]
Referenz | 4,14 29 +2 0,66 = 0,10
Papier 2 4,24 36 +3 0,84 = 0,10

[0097] Tabelle 3 zeigt, dass die Bruchkraft und die Bruchdehnung bei Einsatz von Gemischen enthaltend Viskose
sowie Mischungen aus BMIM-CI und DMAc durch die erfindungsgemaRe Bearbeitung im Vergleich zu nicht bearbeitetem
Papier deutlich gesteigert werden kénnen. Das bearbeitete Papier war vom optischen und haptischen Eindruck gleich-
wertig zu nicht bearbeitetem Papier. Insbesondere wurde kein Ausbluten der Tinte bzw. der Druckerfarben beobachtet.
Ferner stieg der pH Wert des bearbeiteten Papiers an.

Beispiel 3 (Bearbeitung von Papier mit MCC in 5% LiCl in DMACc)

[0098] Zunachst wurde eine Losung enthaltend 2 Gew.% mikrokristalline Cellulose in DMAc (enthaltend 5 Gew.%
LiCl, bezogen auf das Gesamtgewicht aus LiCl und DMAc), bezogen auf das Gesamtgewicht der Losung, hergestellt.
Die Viskositat der Losung betrug 13 mPa-s. Anschlielend wurde das zu bearbeitende Papier in der hergestellten Losung
fur funf Minuten getrankt. Das so erhaltene Papier wurde anschlieBend fir 72 Stunden in HMDO (500 g) getaucht,
wodurch sich die Viskose an den Papierfasern anlagerte. Nach der Behandlung in HMDO wurde das Papier bei 55°C
fuir 12 Stunden erhitzt. Die Bruchkraft sowie die Bruchdehnung des bearbeiteten Papiers 3 wurden anschlieRend bestimmt
und mit einem Papier als Referenz verglichen, das in DMAc (enthaltend 5 Gew.% LiCl, bezogen auf das Gesamtgewicht
aus LiCl und DMACc) fiir eine Minute getrankt wurde, anschlieRend fiir 72 Stunden in HMDO (500 g) getaucht wurde und
zuletzt bei 60°C fiir 12 Stunden erhitzt wurde.

Tabelle 4: Mechanische Eigenschaften

Probe Bruchkraft[N] | Bruchdehnung [%]
Referenz | 22 = 4 0,67 =0,2
Papier 3 41 £3 0,76 = 0,3

[0099] Tabelle 4 zeigt, dass die Bruchkraft sowie die Bruchdehnung bei Einsatz von Gemischen enthaltend MCC
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sowie DMAc (enthaltend 5 Gew.% LiCl) durch die erfindungsgemafie Bearbeitung im Vergleich zu Papier, das nicht mit
einem Polymer wie MCC in Kontakt gekommen ist, deutlich héher ist. Das bearbeitete Papier war vom optischen und
haptischen Eindruck gleichwertig zu nicht bearbeitetem Papier. Insbesondere wurde kein Ausbluten der Tinte bzw. der
Druckerfarben beobachtet.

Beispiel 4 (Anlagern durch unterschiedliche Behandlungen (Schritt c.))
[0100] Testpapiere wurden mit einer Lésung gemafl Beispiel 1 getrénkt, wobei anstelle von Viskose MCC verwendet
wurde. Nach der Trankung in der Ldsung wurden die Papiere wie in Beispiel 1 mit DMAc abgespuilt und fir die angegebene

Dauer in die in Tabelle 5 aufgefiihrten Lésemittel getaucht.

Tabelle 5: Behandlungen

Probe Lésemittel (Dauer der Trankung)
Testpapier4 | HMDO (72 h)

Testpapier 5 | 5Gew.% EtOH/95 Gew.% HMDO (24 h)
Testpapier 6 | EtOH (< 1 min)

[0101] Nach dem Tauchen in die in Tabelle 5 aufgefiihrten Lésemittel wurden die Testpapiere 4 bis 6 bei 55°C fur 12
Stunden erhitzt. Wahrend Testpapier 4 ein mattes Erscheinungsbild aufwies, flexibel war und auch nach mehrmaligem
Falzen noch stabil war, zeigten die Testpapiere 5 und 6 teilweise einen Glanz. Dies spricht dafiir, dass in Testpapier 4
die Anlagerung der MCC wie oben an den Papierfasern erfolgte, wahrend in Testpapieren 5 und 6 eine inhomogene,
eher oberflachliche Anlagerung der MCC stattfand. Somit kann durch die Wahl der Behandlung, insbesondere durch
die Wahl des Lésemittels in das getaucht wird, die Dauer der Behandlung und die Anlagerung des Polymers beeinflusst
werden.

Beispiel 5 (Vergleich verschiedener Polymere)

[0102] Eswurden gemaf Beispiel 2 Lésungen hergestellt, wobei als Polymer die in Tabelle 6 angegebenen Polymere
eingesetzt wurden. Testpapiere wurden zunachst fiir finf Minuten in der Lésung getrankt. Die jeweils erhaltenen Test-
papiere wurden anschliefend fir 72 Stunden in HMDO (500 g) getaucht, wodurch sich die in Tabelle 6 angegebenen
Polymere jeweils an den Papierfasern anlagerten. Nach der Behandlung in HMDO wurden die Testpapiere bei 55°C fir
12 Stunden erhitzt. Die Bruchkraft und die Bruchdehnung der bearbeiteten Papiere wurden anschlieRend bestimmt.

Tabelle 6: Mechanische Eigenschaften

Referenz MCC MCC + ENO PINE | ENO PINE Viskose PVA
Bruchkraft [N] 17 £ 2 23+6 222 235 28 £1 26 £ 2
Bruchdehnung [%] | 1,00+ 0,12 | 0,72 = 0,27 | 0,81 = 0,15 0,84 0,33 | 1,11+ 0,10 | 0,99 = 0,12

[0103] Die Referenzprobe in Tabelle 6 wurde in einem Gemisch aus BMIM-CIl und DMAc ohne das Polymer fir finf
Minuten getrankt und anschlieRend fiir 72 Stunden in HMDO getaucht und danach bei 55°C flr 12 Stunden erhitzt. Aus
Tabelle 6 fallt auf, dass die Bruchkraft durch die erfindungsgemafRe Bearbeitung im Vergleich zum Referenzpapier
deutlich gestiegen ist, wahrend die Bruchdehnung etwas gesunken ist. Somit eignen sich die oben genannten Polymere
fur die Festigung von Papier im erfindungsgeméafien Verfahren.

Beispiel 6 (Kombinierbarkeit mit Entsauerungsverfahren)

[0104] Es wurden gemaR Beispiel 1 Losungen hergestellt, in denen jeweils ein nach dem papersave Verfahren ent-
sauertes Papier und ein nicht entsduertes Papier fir eine Minute getrankt wurden. Nach der Trankung wurden die
Papiere fiir 30 Sekunden mit DMAc abgesplilt und die so erhaltenen Papiere jeweils fiir 72 Stunden in HMDO (500 g)
getaucht, wodurch sich die Viskose an die Papierfasern anlagerte. Nach der Behandlung in HMDO wurden die Papiere
bei 55°C fiir 12 Stunden erhitzt. Die Bruchkraft und die Bruchdehnung der bearbeiteten Papiere ("verfestigt" bzw. "ent-
sauert/verfestigt" in Tabelle 7) und eines nach dem papersave Verfahren entsduerten Papiers ("entsduert” in Tabelle
7) wurden anschlieRend bestimmt. Ebenfalls wurden die Bruchkraft und die Bruchdehnung des Ausgangspapiers be-
stimmt ("Referenz" in Tabelle 7), das also weder nach dem papersave Verfahren entsduert noch gemaf dem erfin-
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dungsgemalien Verfahren bearbeitet wurde.

Tabelle 7: Mechanische Eigenschaften

Referenz entsauert verfestigt entsduert/verfestigt
Bruchkraft [N] 29+ 3 32x4 28 = 1 35*4
Bruchdehnung [%] | 0,66 = 0,11 | 0,55+0,01 | 1,11 = 0,09 | 0,84 = 0,11

[0105] Im direkten Vergleich nimmt bei der Entsduerung nach dem papersave Verfahren die Bruchkraft zu, wahrend
die Bruchdehnung abnimmt. Bei dem erfindungsgemafien Verfahren wurde in diesem Versuch keine deutliche Veran-
derung der Bruchkraft beobachtet, wahrend die Bruchdehnung deutlich anstieg. Bei der Probe, die sowohl entsauert
als auch verfestigt wurde, stiegen sowohl die Bruchkraft als auch die Bruchdehnung deutlich an. Tabelle 6 zeigt, dass
das erfindungsgemale Verfahren mit Entsduerungsverfahren wie dem papersave Verfahren kombinierbar ist. Dabei ist
insbesondere die Erhéhung der Bruchdehnung durch das erfindungsgeméafie Verfahren von Bedeutung, da so die
Briichigkeit von Papieren reduziert werden kann.

Beispiel 7 (Anwendung verschiedener Polymere bei entsauertem und nicht entsduertem Substrat)

[0106] Eswurden gemal Beispiel 1 Losungen hergestellt, wobei jeweils als Polymer die in Tabelle 8 (nicht entsauerte
Papiere) und Tabelle 9 (nach dem papersave Verfahren entsduerte Papiere) angegebenen Polymere eingesetzt wurden
und als ionische Fliissigkeit BMIM-CI verwendet wurde. Die Testpapiere wurden eine Minute in der jeweiligen Lésung
getrankt und anschlieend fiir 30 Sekunden mit DMAc abgespililt. Die so erhaltenen Papiere wurde fiir72 Stunden in
HMDO getaucht, wodurch sich die in Tabelle 8 bzw. 9 angegebenen Polymere jeweils an die Papierfasern anlagerten.
Nach der Behandlung in HMDO wurden die Papiere bei 55°C fiir 24 Stunden erhitzt. Die Bruchkraft und die Bruchdehnung
der bearbeiteten Papiere wurden anschlieffend bestimmt. Das Referenzpapier wurde im Wesentlichen derselben Be-
arbeitung unterzogen wie die anderen Papiere, mit dem Unterschied, dass die Lésung im ersten Schritt kein Polymer
enthielt, sondern nur Dimethylacetamid und BMIM-CI.

Tabelle 8: Mechanische Eigenschaften der bearbeiteten, nicht entsduerten Papiere
Referenz Chitin Starke PVA

Bruchkraft [N] 17 £ 2 16 £ 1N 252 26 =2
Bruchdehnung [%] | 1,00 = 0,12 0,93+0,19 | 1,24 = 0,07 | 0,99 +0,12

Tabelle 9: Mechanische Eigenschaften der bearbeiteten, entsduerten Papiere
Referenz Chitin Starke PVA

Bruchkraft [N] 17 £ 2 26 £2N 32+ 1 35+3
Bruchdehnung [%] | 1,00 = 0,12 1,12+0,12 | 0,74 = 0,07 | 0,86 = 1,12

[0107] DieTabellen8und9zeigen, dassdurchdie Bearbeitung nach dem erfindungsgeméafien Verfahreninsbesondere
eine hohere Bruchkraft fir entsauerte und nicht entsauerte Papiere erreicht werden kann. Fir Starke ist im Falle des
nicht entsauerten Papiers auch eine Erhéhung der Bruchdehnung zu beobachten (vgl. Tabelle 8). Gleiches gilt fiir Chitin
im Falle des entsauerten Papiers (vgl. Tabelle 9). Neben der Kombinierbarkeit mit dem papersave Verfahren geht aus
den Tabellen 8 und 9 somit hervor, dass durch das erfindungsgemaRe Verfahren die mechanischen Eigenschaften der
Papiere verbessert werden konnen.

Beispiel 8 (Bearbeitung von Holz)
[0108] Es wurde gemal Beispiel 2 eine Losung hergestellt. Diese Lésung wurde auf einer Seite eines Holzbretts mit
einem Pinsel aufgetragen, mit Wasser abgespilt und fiir 16 Stunden bei 25°C getrocknet. Die Oberflache des Holzes

zeigt an den bearbeiteten Stellen eine deutliche Glattung der Oberflache. Lacke lassen sich auch auf den bearbeiteten
Stellen gut aufbringen.
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Beispiel 9 (Fluoreszenzmikroskopische Aufnahmen)

[0109] Es wurde eine Ldsung enthaltend 2 Gew.% fluoreszenzmarkierte Cellulose in einer Mischung aus DMSO und
BMIM-OAc, wobei das DMSO 20 Gew.% BMIM-OAc enthielt, hergestellt. Fluoreszenzmarkierte Cellulose ist beispiels-
weise aus W. Helbert et al. Biomacromolecules 2003, 4, 481-471, bekannt. Als Fluoreszenzmarker wurde ein DTAF-
Marker verwendet, der bei 488 nm angeregt wird, wobei die Emission bei 515 nm gemessen wird. Zwei Testpapiere
wurden in dieser Lésung fir eine Minute getrankt und anschlieBend fiir 30 Sekunden mit DMSO abgespiilt. Das erste
dieser Papiere (Testpapier 7) wurde anschlieBend fur 72 Stunden in HMDO enthaltend 1 Vol.% Ethanol (insges. 500
g) getaucht. Das zweite dieser Papiere (Testpapier 8) wurde fir 72 Stunden in HMDO (500 g) getaucht. Nach der
Behandlung in HDMO bzw. in HMDO/Ethanol wurden die Papiere bei 55°C fiir 12 Stunden erhitzt. Ebenfalls wurde eine
Blindprobe erstellt, indem ein drittes Testpapier (Testpapier 9) zunachst in einer Mischung aus DMSO enthaltend 13
Gew.% BMIM-OAc jedoch ohne Polymer getrankt wurde, danach fir 72 Stunden in HMDO (500 g) getaucht wurde und
anschlieRend bei 55°C fir 12 Stunden erhitzt wurde. Als Referenz diente ein viertes Testpapier (Testpapier 10), das
nicht bearbeitet wurde.

[0110] Von den Testpapieren 7 bis 10 wurden mit Klebefilm an einer Stelle nacheinander mehrere Schichten abge-
nommen, wobei von der nicht bearbeiteten Referenz acht Schichten abgenommen werden konnten und von den Gbrigen
bearbeiteten Testpapieren zehn Schichten abgenommen werden konnten. Von den Schichten wurden unter einem
Mikroskop (Nikon FN-C LWD mit Objektiv Nikon 10x/0.25) bei 488 nm eine Aufnahme mit gleicher Belichtungszeit
gemacht (220 ms mit Q-IMAGING RETIGA 200 RV). Reprasentative Abbildungen der Schichten sind in den Figuren
Fig. 1 bis Fig. 4 gezeigt.

[0111] Fig. 1 zeigt eine Aufnahme von Schicht 3 von Testpapier 7. Es ist deutlich zu erkennen, dass sich die Fasern
des Papiers sehr kontrastreich vom Hintergrund abheben. Fig. 2 zeigt eine Aufnahme von Schicht 3 von Testpapier 8.
Es ist deutlich zu erkennen, dass sich die Fasern des Papiers sehr kontrastreich vom Hintergrund abheben. Fig. 3 zeigt
eine Aufnahme von Schicht 3 der Referenz. Die Cellulosefasern sind von dem Hintergrund zu unterscheiden, heben
sich jedoch nicht so kontrastreich vom Hintergrund ab wie in Fig. 1 und Fig. 2. Fig. 4 zeigt eine Aufnahme von Schicht
3 der Blindprobe. Auch hier sind die Cellulosefasern von dem Hintergrund zu unterscheiden, heben sich jedoch nicht
so kontrastreich vom Hintergrund ab wie in Fig. 1 und Fig. 2.

[0112] Die Figuren stehen im Einklang mit einer Anlagerung der fluoreszenzmarkierten Cellulose aus dem Gemisch
an den Fasern des Papiers. Es erfolgte also eine Art Ummantelung der Papierfasern durch die fluoreszenzmarkierte
Cellulose, wodurch die Papierfasern und damit das Papier gefestigt werden.

Beispiel 10 (Bearbeitung eines Buchs)

[0113] Es wurden eine Lésung enthaltend 1 Gew.% alpha-Cellulose in einer Mischung aus DMSO und BMIM-OAc,
wobei das DMSO 6,5 Gew.% BMIM-OAc enthielt, sowie eine Losung enthaltend 2 Gew.% alpha-Cellulose in einer
Mischung aus DMSO und BMIM-OAc, wobei das DMSO 11,3 Gew.% BMIM-OAc enthielt, hergestellt.

[0114] Als Substrat wurde ein 16-seitiges Buch aus dem Jahre 1943 mit dem Titel "Tabellenbuch fir Metallgewerbe"
verwendet, das in einem Exsikkator Uber Orangegel Giber einen Zeitraum von einer Woche getrocknet worden war,
wobei der Feuchtigkeitsgehalt des Buchs von 6,9 Gew.% auf 1,2 Gew.% gesunken war. Das Buch wurde durch zwei
horizontale Schnitte in drei nahezu gleich groRe Teile geteilt.

[0115] Der mittlere Teile des Buchs wurde anschlieRend aufgefachert in einem Gefal aufgestellt, wonach das Gefaly
mit der voranstehend beschriebenen Losung enthaltend 1 Gew.% alpha-Cellulose gefiillt und geschlossen wurde. Der
mittlere Teil des Buchs wiirde fir 1 Minute in der LOsung getrankt. Daraufhin wurde der mittlere Teil des Buchs aufge-
fachert in einem zweiten Gefalk aufgestellt und mit DMSO fiir 30 Sekunden abgesplilt. AnschlieRend wurde der mittlere
Teil des Buchs aufgefachert in einem dritten Gefal aufgestellt, wonach das Gefalt mit HMDO gefllt und verschlossen
wurde. Nach 72 Stunden wurde der mittlere Teil des Buchs entnommen, 6 Stunden bei 55°C und fir eine Woche Uber
Orangegel im Exsikkator getrocknet.

[0116] Der obere Teil des Buchs wurde wie der mittlere Teil des Buchs bearbeitet mit dem Unterschied, dass anstelle
der Lésung enthaltend 1 Gew.% alpha-Cellulose die L6sung enthaltend 2 Gew.% alpha-Cellulose eingesetzt wurde.
Der untere Teil des Buchs wurde nicht bearbeitet und diente als Referenz.

[0117] Bei der Analyse der bearbeiteten Teile des Buches wurden die folgenden Bestandteile der Teile des Buchs
untersucht: das Deckblatt, welches der Bogen ist, der die erste und die letzte Seite bildet; ein Mittelblatt, welches in
diesem Fall der Bogen ist, der die 4. Seite von vorn und die 4. Seite von hinten bildet; das Innenblatt, welches der Bogen
ist, der die beiden innersten Seiten bildet. Keiner der Bestandteile der Teile des bearbeiteten Buchs zeigte Beeintrach-
tigungen durch die erfindungsgemafRe Bearbeitung. Der Farbeindruck war nahezu unverandert. Die mechanischen
Eigenschaften der verschiedenen Bestandteile des bearbeiteten Buches sowie der Referenz (des unteren, nicht bear-
beiteten Teils des Buchs) sind in den nachfolgenden Tabellen 10 (1 Gew.% alpha-Cellulose) und 11 (2 Gew.% alpha-
Cellulose) aufgefiihrt.
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Tabelle 10: Mechanische Eigenschaften der Bestandteile des mittleren Teils des bearbeiteten Buchs (1 Gew.% alpha-
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Cellulose) sowie des nicht bearbeiteten unteren Teils des Buchs (Referenz)

Bruchkraft Bruchkraft Bruchdehnung Bruchdehnung

Referenz [N] bearbeitet [N] Referenz [%] bearbeitet [%]
Deckblatt 3,56+ 0,64 93+25 0,16 = 0,03 0,61 = 0,23
Mittelblatt 3,56+ 0,64 87+24 0,16 = 0,03 0,61 = 0,28
Innenblatt 3,56+ 0,64 10 =2 0,16 = 0,03 0,74 = 0,21

Tabelle 11: Mechanische Eigenschaften der Bestandteile des oberen Teils des bearbeiteten Buchs (2 Gew.% alpha-

Cellulose) sowie des nicht bearbeiteten unteren Teils des Buchs (Referenz)

Bruchkraft Bruchkraft Bruchdehnung Bruchdehnung
Referenz [N] bearbeitet [N] Referenz [%] bearbeitet [%]
Deckblatt 3,56+ 0,64 9,3+ 1,1 0,16 = 0,03 0,52 = 0,11
Mittelblatt 3,56+ 0,64 81+22 0,16 = 0,03 0,49 = 0,21
Innenblatt 3,56+ 0,64 94 +21 0,16 = 0,03 0,63 = 0,26
[0118] Die Tabellen 10 und 11 zeigen fir alle Bestandteile der bearbeiteten Teile des Buchs mehr als eine Verdopplung

sowohl der Bruchkraft als auch der Bruchdehnung im Vergleich zur nicht bearbeiteten Referenz. Somit kénnen mit dem

erfindungsgemaRen Verfahren Biicher als Ganzes bearbeitet werden.

Beispiel 11 (Vergleich von DMSO und DMACc)

[0119]

Es wurden eine Lésung enthaltend 1 Gew.% Danufil in einer Mischung aus DMSO und BMIM-CI, wobei das

DMSO 9,9 Gew.% BMIM-CI enthielt, (nachfolgend: "DMSO-L&sung") sowie eine Lésung enthaltend 1 Gew.% Danufil
in einer Mischung aus DMAc und BMIM-CI, wobei das DMAc 9,9 Gew.% BMIM-CI enthielt, (nachfolgend: "DMAc-
Lésung") hergestellt.

[0120] Testpapier 11 wurde fiir eine Minute in der DMSO-L&sung getrankt, anschlieRend fiir 30 Sekunden mit DMSO
abgespililt, fur 72 Stunden in HMDO (500 g) getaucht und danach bei 55°C fiir 12 Stunden erhitzt.

[0121] Testpapier 12 (Blindversuch ohne Danufil) wurde flr eine Minute in DMSO enthaltend 9,9 Gew.% BMIM-CI
getrankt, anschlieRend fiir 30 Sekunden mit DMSO abgespililt, fiir 72 Stunden in HMDO (500 g) getaucht und danach
bei 55°C flr 12 Stunden erhitzt.

[0122] Testpapier 13 wurde fir 1,5 Minuten in DMSO getrankt, anschlieRend fiir 72 Stunden in HMDO (500 g) getaucht
und danach bei 55°C fiir 12 Stunden erhitzt.

[0123] Testpapier 14 wurde fiir eine Minute in der DMAc-L&sung getrankt, anschlieRend fiir 30 Sekunden mit DMAc
abgespililt, fur 72 Stunden in HMDO (500 g) getaucht und danach bei 55°C fiir 12 Stunden erhitzt.

[0124] Testpapier 15 (Blindversuch ohne Danufil) wurde fir eine Minute in DMAc enthaltend 9,9 Gew.% BMIM-CI
getrankt, anschlieRend fiir 30 Sekunden mit DMAc abgespliilt, fiir 72 Stunden in HMDO (500 g) getaucht und danach
bei 55°C flr 12 Stunden erhitzt.

[0125] Testpapier 16 wurde fur 1,5 Minuten in DMAc getrankt, anschlieRend fiir 72 Stunden in HMDO (500 g) getaucht
und danach bei 55°C fiir 12 Stunden erhitzt.

[0126] Als Referenz diente ein unbearbeitetes Testpapier.

[0127] Die mechanischen Eigenschaften der Testpapiere 11 bis 16 sowie der Referenz wurden bestimmt und sind in
den nachfolgenden Tabellen 12 aufgefiihrt.

Tabelle 12: Mechanische Eigenschaften der Testpapiere 11 bis 13 sowie der Referenz

Substrat Bruchkraft [N] Bruchdehnung [%]
Testpapier 11 8,1+0,9 0,55 = 0,10
Testpapier 12 50=*1,6 0,65 = 0,36
Testpapier 13 59+11 0,55 = 0,19
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(fortgesetzt)
Substrat Bruchkraft [N] Bruchdehnung [%]
Testpapier 14 7112 0,52 = 0,11
Testpapier 15 58=*+1,0 0,60 = 0,12
Testpapier 16 6,1+ 1,5 0,59 = 0,20
Referenz 3,5+ 0,64 0,16 = 0,03

[0128] Aus Tabelle 12 geht hervor, dass die Testpapiere 11 und 14, die mit einer Lésung enthaltend Danufil in Kontakt
gebracht wurden, eine héhere Bruchkraft aufwiesen als die Testpapiere 12, 13, 15 und 16 sowie die Referenz, die nicht
mit eine Losung enthaltend Danufil in Kontakt gebracht wurden. Die Werte der Bruchdehnung der Testpapiere 11 bis
16 unterschieden sich nur geringfligig. Ferner wiesen die Testpapier 11 bis 16 gegentiiber der Referenz sowohl eine
deutlich gesteigerte Bruchkraft als auch eine deutlich gesteigerte Bruchdehnung auf, wobei die Steigerung der Bruchkraft
beiden Testpapieren 11 und 14, in denen das Testpapier jeweils mit einer Losung enthaltend Danufil in Kontakt gebracht
wurde, am hochsten ausfiel. Somit zeigt auch dieses Beispiel, dass durch die Bearbeitung mit dem erfindungsgematien
Verfahren die mechanischen Eigenschaften verbessert werden kénnen.

[0129] Fernergehtaus Tabelle 12 hervor, dass die Bruchkraft von Testpapier 11 geringfiigig hoher ist als fir Testpapier
14. Dementsprechend scheint DMSO, insbesondere in Kombination mit

[0130] BMIM-Clund Danufil,im erfindungsgeméafen Verfahren etwas besser geeignet zu sein als DMAc, insbesondere
in Kombination mit BMIM-CI und Danufil. Fir die Bruchdehnung war kein deutlicher Unterschied zwischen den Testpa-
pieren 11 und 14 auszumachen.

[0131] Die obigen Ausfiihrungsbeispiele zeigen, dass durch das erfindungsgeméafRe Verfahren die mechanischen
Eigenschaften von Substraten wie Papier verbessert werden kénnen. Ferner kann der pH von Papier erhéht werden.
Somit eignet sich das erfindungsgemale Verfahren beispielsweise fir die Konservierung von Blichern. Ferner kénnen
auch andere Substrate wie beispielsweise Holz dem erfindungsgeméafRen Verfahren unterzogen werden. Damit kann,
insbesondere bei massivem Materialauftrag, unter anderem eine Glattung von Oberflachenunebenheiten erreicht wer-
den. Aulerdem lassen sich im erfindungsgemafRen Verfahren verschiedene Polymere einsetzen. Ferner kann das
erfindungsgemaRe Verfahren mit Papierentsduerungsverfahren wie dem papersave Verfahren kombiniert werden.
SchlieBlich eignet sich das Verfahren auch zur Bearbeitung von Blichern als Ganzes.

Patentanspriiche

1. Verfahren zur Bearbeitung eines Materials enthaltend Fasern, wobei das Material Cellulose, mikrokristalline Cellu-
lose, Zellstoff, Hemicellulose, Viskose, Chitin, Chitosan, Alginat, Starke, Lignin, Polyvinylalkohol, Proteine oder
Mischungen davon enthalt, umfassend die folgenden Schritte:

a. Bereitstellen eines Gemischs enthaltend

(i) mindestens ein Polymer ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus Cellulose, alpha-Cellulose, mikro-
kristalline Cellulose, Zellstoff, Hemicellulose, Viskose, Chitin, Lignin, Chitosan, Alginat, Starke, Seide, na-
tirliche Seide, Seidenbiopolymere, Polyvinylalkohol, Polyvinylacetat, Polyurethane, Polyamide, Proteine,
Polymere oder Copolymere auf Basis von Acrylsaure und/oder ihren Ester- und/oder Amid-Derivaten, Me-
thacrylsaure und/oder ihren Ester- und/oder Amid-Derivaten, Vinylacetat, ltaconsaure, Maleinsaure, Fu-
marsaure, Acryloxypropionsaure, Methacryloxypropionsaure, Styrolsulfonsaure, Ethylmethacrylat-2-sul-
fonsdure, 2-Acrylamido-2-methylpropansulfonsaure, Phosphoethylmethacrylat, Celluloseether und Mi-
schungen davon, und

(i) ein polar aprotisches Losemittel,

b. in Kontakt bringen des zu bearbeitenden Materials mit dem in Schritt a. bereitgestellten Gemisch, um eine
Mischung aus dem Material und dem in Schritt a. bereitgestellten Gemisch zu erhalten,

c. Behandeln der in Schritt b. erhaltenen Mischung, so dass sich mindestens ein Teil des Polymers an den
Fasern des Materials anlagert,

dadurch gekennzeichnet, dass die Behandlung der Mischung in Schritt c. das in Kontakt Bringen der Mischung
mit einem unpolaren Losemittel umfasst oder daraus besteht.
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Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass das Material ein cellulosehaltiges Material, insbe-
sondere Papier, Pappe, Textilien oder Holz, insbesondere Papier, ist.

Verfahren nach einem der vorstehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, dass das Polymer ausgewahlt ist
aus der Gruppe bestehend aus Cellulose, alpha-Cellulose, mikrokristalliner Cellulose, Zellstoff, Viskose und Mi-
schungen davon.

Verfahren nach einem der vorstehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, dass das Polymer Viskose, ins-
besondere im Wesentlichen nicht derivatisierte Viskose, ist.

Verfahren nach einem der vorstehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, dass das polar aprotische Lése-
mittel ausgewahlt ist aus der Gruppe bestehend aus Acetonitril, Dimethylformamid, Dimethylacetamid, Tetrahydro-
furan, Dimethylsulfoxid, Aceton, Gammabutyrolacton, N-Methyl-2-pyrrolidon, Tetramethylharnstoff, Dimethylpropy-
lenharnstoff, Sulfolan, Dimethylcarbonat, Ethylencarbonat, ionischen Flissigkeiten und Mischungen davon.

Verfahren nach einem der vorstehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, dass das polar aprotische Lése-
mittel ausgewahlt ist aus der Gruppe bestehend aus Dimethylacetamid, Dimethylsulfoxid, Acetonitril, ionischen
Flussigkeiten und Mischungen davon.

Verfahren nach einem der vorstehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, dass polar aprotische Losemittel
eine ionische Flissigkeit enthalt.

Verfahren nach einem der vorstehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, dass das polar aprotische Lése-
mittel eine Mischung aus einer ionischen Flissigkeit und mindestens einem von Dimethylacetamid, Dimethylsulfoxid
und Acetonitril ist.

Verfahren nach einem der Anspriiche 5 bis 8, dadurch gekennzeichnet, dass die ionische Fliissigkeit ein Kation
ausgewahlt aus einem 1,3-Dialkylimidazoliumkation, einem Alkylpyridiniumkation, einem Tetraalkylammoniumka-
tion und einem Phosphoniumkation, und ein Anion ausgewahlt aus Fluorid, Chlorid, Bromid, lodid, Formiat, Acetat,
Propionat, Butyrat, Hydrogensulfat, Tosylat, Trifluormethansulfonat, Bis(trifluoromethansulfonyl)imid, Hexafluoro-
phosphat, Tetrafluoroborat, Benzoat, Glykolat, Thioglykolat, Lactat und Glycinat, enthalt oder daraus besteht.

Verfahren nach einem der Anspriiche 5 bis 9, dadurch gekennzeichnet, dass die ionische Flissigkeit ein Dialky-
limidazoliumkation und ein Anion ausgewahlt aus Chlorid, Bromid und Acetat enthalt oder daraus besteht.

Verfahren nach einem der vorstehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, dass das in Kontakt Bringen mit
einem unpolaren Lésemittel das Tauchen in das unpolare Lésemittel, insbesondere Hexamethyldisiloxan, umfasst
oder daraus besteht.

Verfahren nach einem der vorstehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, dass das Verfahren nach dem
Behandeln in Schritt c. den zuséatzlichen Schritt des Trocknens des in Schritt c. erhaltenen faserhaltigen Materials
umfasst.

Verfahren nach einem der Anspriiche 7 bis 12, dadurch gekennzeichnet, dass das Gemisch enthaltend (i) min-
destens ein Polymer und (ii) ein polar aprotisches Losemittel hergestellt wird, indem zunachst das Polymer in der
ionischen Flussigkeit geldst wird und anschlieBend die so erhaltene Losung mit mindestens einem von Dimethyla-
cetamid, Dimethylsulfoxid und Acetonitril, insbesondere Dimethylacetamid, verdiinnt wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 7 bis 13, dadurch gekennzeichnet, dass das Gemisch enthaltend (i) min-
destens ein Polymer und (i) ein polar aprotisches Losemittel 1 bis 30 Gew.%, insbesondere 3 bis 30 Gew.% oder
5 bis 30 Gew.% oder 10 bis 30 Gew.% oder 12 bis 25 Gew.% oder 15 bis 20 Gew.% oder 17 bis 19 Gew.% ionische
Flussigkeit enthalt, jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht des Gemischs.

Verfahren nach einem der vorstehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, dass das Gemisch enthaltend (i)
mindestens ein Polymer und (ii) ein polar aprotisches Losemittel 0,1 bis 10 Gew.%, insbesondere 0,5 bis 8 Gew.%

oder 1 bis 5 Gew.%, jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht des Gemischs, an Polymer enthalt.

Verwendung eines Gemischs enthaltend (i) mindestens ein Polymer und (ii) ein polar aprotisches Lésemittel zur
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Bearbeitung von Material enthaltend Fasern, insbesondere Papier in einem Verfahren gemaf einem der Anspriiche
1 bis 15.

Verwendung nach Anspruch 16, dadurch gekennzeichnet, dass das polar aprotische Lésemittel durch mindestens
ein Merkmal der Anspriiche 5 bis 10 charakterisiert ist und/oder das Polymer durch mindestens ein Merkmal der
Anspriche 3 bis 4 charakterisiert ist.

Verwendung von Dimethylsulfoxid als Antioxidationsmittel zur Bearbeitung von Papier in einem Verfahren geman
einem der Anspriiche 1 bis 15.

Verwendung einer ionischen Flissigkeit enthaltend ein quartdres Ammoniumkation, insbesondere einer ionischen
Flussigkeit enthaltend ein Dialkylimidazoliumkation, insbesondere 1-Butyl-3-methylimidazoliumchlorid oder 1-Butyl-
3-methylimidazoliumacetat, als antimikrobielles Mittel zur Bearbeitung von Papier in einem Verfahren gemaf einem
der Anspriiche 1 bis 15.

Claims

1.

Process for processing a material containing fibres, said material containing cellulose, microcrystalline cellulose,
pulp, hemicellulose, viscose, chitin, chitosan, alginate, starch, lignin, polyvinyl alcohol, proteins or mixtures thereof,
comprising the following steps:

a. Providing a mixture comprising

(i) at least one polymer selected from the group consisting of cellulose, alpha-cellulose, microcrystalline
cellulose, pulp, hemicellulose, viscose, chitin, lignin, chitosan, alginate, starch, silk, natural silk, silk biopol-
ymers, polyvinyl alcohol, polyvinyl acetate, polyurethanes, polyamides, proteins, polymers or copolymers
based on acrylic acid and/or its ester and/or amide derivatives, methacrylic acid and/or its ester and/or
amide derivatives, vinyl acetate, itaconic acid, maleic acid, fumaric acid, acryloxypropionic acid, methacry-
loxypropionic acid, styrene sulfonic acid, ethyl methacrylate-2-sulfonic acid, 2-acrylamido-2-methylpropane
sulfonic acid, phosphoethyl methacrylate, cellulose ethers and mixtures thereof, and

(i) a polar aprotic solvent,

b. contacting the material to be processed with the mixture provided in step a. to obtain a mixture of the material
and the mixture provided in step a,

c. treating the mixture obtained in step b. so that at least part of the polymer attaches itself to the fibres of the
material,

characterized in that the treatment of the mixture in step c.
comprises or consists of bringing the mixture into contact with a non-polar solvent.

Process according to claim 1, characterized in that the material is a cellulose-containing material, in particular
paper, cardboard, textiles or wood, in particular paper.

Process according to any of the preceding claims, characterized in that the polymer is selected from the group
consisting of cellulose, alpha-cellulose, microcrystalline cellulose, pulp, viscose and mixtures thereof.

Process according to any of the preceding claims, characterized in that the polymer is viscose, in particular sub-
stantially non-derivatized viscose.

Process according to any of the preceding claims, characterized in that the polar aprotic solvent is selected from
the group consisting of acetonitrile, dimethylformamide, dimethylacetamide, tetrahydrofuran, dimethylsulfoxide, ac-
etone, gamma-butyrolactone, N-methyl-2-pyrrolidone, tetramethylurea, dimethylpropyleneurea, sulfolane, dimethyl
carbonate, ethylene carbonate, ionic liquids and mixtures thereof.

Process according to any of the preceding claims, characterized in that the polar aprotic solvent is selected from
the group consisting of dimethylacetamide, dimethylsulfoxide, acetonitrile, ionic liquids and mixtures thereof.
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Process according to any of the preceding claims, characterized in that polar aprotic solvents comprise an ionic
liquid.

Process according to any of the preceding claims, characterized in that the polar aprotic solvent is a mixture of
an ionic liquid and at least one of dimethylacetamide, dimethylsulfoxide and acetonitrile.

Process according to any of claims 5 to 8, characterized in that the ionic liquid comprises or consists of a cation
selected from a 1,3-dialkylimidazolium cation, an alkylpyridinium cation, a tetraalkylammonium cation and a phos-
phonium cation, and an anion selected from fluoride, chloride, bromide, iodide, formate, acetate, propionate, butyrate,
hydrogen sulphate, tosylate, trifluoromethanesulphonate, bis(trifluoromethanesulphonyl)imide, hexafluorophos-
phate, tetrafluoroborate, benzoate, glycolate, thioglycolate, lactate and glycinate.

Process according to any of claims 5 to 9, characterized in that the ionic liquid contains or consists of a dialkylim-
idazolium cation and an anion selected from chloride, bromide and acetate.

Process according to any of the preceding claims, characterized in that the contacting with a non-polar solvent
comprises or consists of dipping into the non-polar solvent, in particular hexamethyldisiloxane.

Process according to any of the preceding claims, characterized in that the process comprises, after the treatment
in step c., the additional step of drying the fibrous material obtained in step c.

Process according to any of claims 7 to 12, characterized in that the mixture containing (i) at least one polymer
and (ii) a polar aprotic solvent is prepared by first dissolving the polymer in the ionic liquid and then diluting the
solution thus obtained with at least one of dimethylacetamide, dimethylsulfoxide and acetonitrile, in particular dimeth-
ylacetamide.

Process according to any of claims 7 to 13, characterized in that the mixture comprising (i) at least one polymer
and (ii) a polar aprotic solvent contains 1 to 30 wt.-%, in particular 3 to 30 wt.-% or 5 to 30 wt.-% or 10 to 30 wt.-%
or12to25wt.-% or 15to 20 wt.-% or 17 to 19 wt.-% of ionic liquid, in each case based on the total weight of the mixture.

Process according to any of the preceding claims, characterized in that the mixture comprising (i) at least one
polymer and (ii) a polar aprotic solvent contains 0.1 to 10 wt.-%, in particular 0.5 to 8 wt.-% or 1 to 5 wt.-%, in each
case based on the total weight of the mixture, of polymer.

Use of a mixture containing (i) at least one polymer and (ii) a polar aprotic solvent for processing material containing
fibres, in particular paper, in a process according to any of claims 1 to 15.

Use according to claim 16, characterized in that the polar aprotic solvent is characterized by at least one feature
of claims 5 to 10 and/or the polymer is characterized by at least one feature of claims 3 to 4.

Use of dimethyl sulfoxide as antioxidant for processing paper in a process according to any of claims 1 to 15.
Use of an ionic liquid containing a quaternary ammonium cation, in particular an ionic liquid containing a dialkylim-

idazolium cation, in particular 1-butyl-3-methylimidazolium chloride or 1-butyl-3-methylimidazolium acetate, as an
antimicrobial agent for processing paper in a process according to any of claims 1 to 15.

Revendications

Procédé de traitement d’'un matériau contenant des fibres, le matériau contenant de la cellulose, de la cellulose
microcristalline, de la pate de cellulose, de I'hémicellulose, de la viscose, de la chitine, du chitosane, de I'alginate,
del’amidon, de lalignine, de I'alcool polyvinylique, des protéines ou leurs mélanges, comprenant les étapes suivantes
consistant a :

a. mettre a disposition un mélange contenant

(i) au moins un polymere choisi dans le groupe constitué par la cellulose, I'alpha-cellulose, la cellulose
microcristalline, la pate de cellulose, I'hémicellulose, la viscose, la chitine, la lignine, le chitosane, I'alginate,
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I'amidon, la soie, la soie naturelle, les biopolyméres de la soie, I'alcool polyvinylique, I'acétate de polyvinyle,
les polyuréthanes, les polyamides, les protéines, les polyméres ou copolymeéres a base d’acide acrylique
et/ou de ses dérivés esters et/ou amides, I'acide méthacrylique et/ou ses dérivés esters et/ou amides,
I'acétate de vinyle, I'acide itaconique, I'acide maléique, I'acide fumarique, I'acide acryloxypropionique, I'aci-
de méthacryloxypropionique, I'acide styrénesulfonique, I'acide éthylméthacrylate-2-sulfonique, I'acide 2-
acrylamido-2-méthylpropane sulfonique, le méthacrylate de phosphoéthyle, les éthers de cellulose et leurs
mélanges, et

(i) un solvant aprotique polaire,

b. mettre en contact le matériau a traiter avec le mélange mis a disposition a I'étape a. pour obtenir un mélange
du matériau et du mélange mis a disposition a I'étape a,

c. traiter le mélange obtenu a I'étape b. de maniéere a ce qu’au moins une partie du polymére se fixe sur les
fibres du matériau,

caractérisé en ce que le traitement du mélange a I'étape c. comprend ou consiste a mettre le mélange en contact
avec un solvant non polaire.

Procédé selon la revendication 1, caractérisé en ce que le matériau est un matériau contenant de la cellulose, en
particulier du papier, du carton, des textiles ou du bois, en particulier du papier.

Procédé selon 'une des revendications précédentes, caractérisé en ce que le polymeére est choisi dans le groupe
constitué par la cellulose, I'alpha-cellulose, la cellulose microcristalline, la pate de cellulose, la viscose et leurs
mélanges.

Procédé selon I'une des revendications précédentes, caractérisé en ce que le polymere est de la viscose, en
particulier de la viscose sensiblement non dérivatisée.

Procédé selon 'une des revendications précédentes, caractérisé en ce que le solvant aprotique polaire est choisi
dans le groupe constitué par I'acétonitrile, le diméthylformamide, le diméthylacétamide, le tétrahydrofuranne, le
diméthylsulfoxyde, I'acétone, la gamma-butyrolactone, la N-méthyl-2-pyrrolidone, la tétraméthylurée, la diméthyl-
propyléne-urée, le sulfolane, le carbonate de diméthyle, le carbonate d’éthylene, les liquides ioniques et leurs
mélanges.

Procédé selon 'une des revendications précédentes, caractérisé en ce que le solvant aprotique polaire est choisi
dans le groupe constitué par le diméthylacétamide, le diméthylsulfoxyde, I'acétonitrile, les liquides ioniques et leurs
mélanges.

Procédé selon I'une des revendications précédentes, caractérisé en ce que le solvant aprotique polaire contient
un liquide ionique.

Procédé selon I'une des revendications précédentes, caractérisé en ce que le solvant aprotique polaire est un
mélange d’un liquide ionique et d’'au moins un composé parmi le diméthylacétamide, le diméthylsulfoxyde et I'acé-
tonitrile.

Procédé selon I'une des revendications 5 a 8, caractérisé en ce que le liquide ionique contient ou est constitué
d’un cation choisi parmi un cation 1,3-dialkylimidazolium, un cation alkylpyridinium, un cation tétraalkylammonium
etun cation phosphonium, et d’'un anion choisi parmile fluorure, le chlorure, le bromure, I'iodure, le formiate, I'acétate,
le propionate, le butyrate, le sulfate d’hydrogéne, le tosylate, le trifluorométhanesulfonate, le bis(trifluorométhane-
sulfonyl)imide, I'hexafluorophosphate, le tétrafluoroborate, le benzoate, le glycolate, le thioglycolate, le lactate et le
glycinate.

Procédé selon I'une des revendications 5 a 9, caractérisé en ce que le liquide ionique contient ou est constitué
d’un cation dialkylimidazolium et d’'un anion choisi parmi le chlorure, le bromure et I'acétate.

Procédé selon I'une des revendications précédentes, caractérisé en ce que la mise en contact avec un solvant

non polaire comprend ou consiste en une immersion dans le solvant non polaire, en particulier 'hexaméthyldisi-
loxane.
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Procédé selon 'une des revendications précédentes, caractérisé en ce que le procédé comprend, apres le traite-
ment a I'étape c., I'étape supplémentaire consistant a sécher le matériau contenant des fibres obtenu a I'étape c.

Procédé selon I'une des revendications 7 a 12, caractérisé en ce que le mélange contenant (i) au moins un polymeére
et (ii) un solvant aprotique polaire est préparé en dissolvant d’abord le polymere dans le liquide ionique, puis en
diluant la solution ainsi obtenue avec au moins un composé parmi le diméthylacétamide, le diméthylsulfoxyde et
I'acétonitrile, en particulier le diméthylacétamide.

Procédé selon 'une des revendications 7 a 13, caractérisé en ce que le mélange contenant (i) au moins un polymére
et (ii) un solvant aprotique polaire contient de 1 a 30 % en poids, en particulier de 3 a 30 % en poids ou de 5 a 30
% en poids ou de 10 a 30 % en poids ou de 12 a 25 % en poids ou de 15 a 20 % en poids ou de 17 a 19 % en poids
de liquide ionique, dans chaque cas par rapport au poids total du mélange.

Procédé selon I'une des revendications précédentes, caractérisé en ce que le mélange contenant (i) au moins un
polymere et (ii) un solvant aprotique polaire contient de 0,1 a 10 % en poids, en particulier de 0,5 a 8 % en poids
oude 1 a5 % en poids de polymere, dans chaque cas par rapport au poids total du mélange.

Utilisation d’'un mélange contenant (i) au moins un polymere et (ii) un solvant aprotique polaire pour le traitement
de matériaux contenant des fibres, en particulier du papier, dans un procédé selon I'une des revendications 1 a 15.

Utilisation selon la revendication 16, caractérisée en ce que le solvant aprotique polaire est caractérisé par au
moins une caractéristique des revendications 5 a 10 et/ou le polymére est caractérisé par au moins une caracté-
ristique des revendications 3 a 4.

Utilisation de diméthylsulfoxyde comme antioxydant pour le traitement du papier dans un procédé selon 'une des
revendications 1 a 15.

Utilisation d’un liquide ionique contenant un cation ammonium quaternaire, en particulier d’un liquide ionique con-
tenant un cation dialkylimidazolium, en particulier le chlorure de 1-butyl-3-méthylimidazolium ou I'acétate de 1-butyl-
3-méthylimidazolium, comme agent antimicrobien pour le traitement du papier dans un procédé selon 'une des
revendications 1 a 15.
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