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Description du sujet

Les fluides de forage se caractérisent par leurs propriétés thixotropes rhéofluidifiantes et
pseudoplastiques (Hermoso et al., 2012 ; Meng et al., 2012). Les fluides a base d’eau (WDF) sont les plus utilisés
en raison de leur rentabilité et de leur simplicité de préparation. Leur composition typique comprend de I'eau, de
la Bentonite, des additifs rhéologiques, des agents de contréle de filtration et des matériaux de densification (Li
et al., 2016). Compte tenu du contexte économique et environnemental, l'utilisation de polyméres naturels
comme agent de modification de rhéologie et de filtration dans les WDFs fait I’objet d’une grande attention. Les
microfibrilles extraites de la cellulose MFC (diametre=10-40 nm, longueur=1 um) sont utilisées dans différentes
applications biomédicales ou agroalimentaires (Herrick et al., 1983) comme agent de contréle rhéologique ou
de liant (Sir6 and Plackett, 2010). Les procédés de prétraitement chimique (oxydation TEMPO,
carboxyméthylation) ou mécano-enzymatique des fibres de cellulose présentent I’inconvénient d’utiliser des
produits chimiques et sont trés consommateur d’énergie Quelques études (Freitas et al., 2022 ; Saha and Ghosh,
2019 ; Zhu et al., 2023) portent sur ’action combinée des ultrasons, mais aucune sur I’action simultanée des
ultrasons dans un réacteur hydrothermal pour le traitementde la cellulose.

Les objectifs de la these sont: d’une part, d’étudier le prétraitement des fibres de cellulose pour
I'élaboration de MFC dans un réacteur ultrasonore opérant sous conditions hydrothermales. Ce travail
permettra d’évaluer I’intérét du procédé, et de comprendre les phénomeénes physiques responsables de
Pinteraction des ultrasons de basse fréquence avec les fibres de cellulose, la cavitation acoustique restant a
ce jour ’hypothése principale, mais jamais démontré en conditions hydrothermales. D’autre part, de caractériser
I’influence de la structure des microfibrilles sur la rhéologie des suspensions, afin d’optimiser les conditions
d’élaboration et la formulation des WDF. Le travail de thése s’articulera autour de trois grandes étapes : 1)
La premiére aura pour objectifla mise en ceuvre et la caractérisation hydrodynamique / acoustique du sono-
réacteur hydrothermal. 2) La deuxiéme étape portera sur la production des MFC a partir de cellulose a
I’aide du sono-réacteur hydrothermal. Une étude expérimentale permettra de comprendre I’influence des
différents parameétres opératoires sur les performances du procédé. Des caractérisations physiques et chimiques
permettront de déterminer la cristallinité des composés (diffraction X), la taille des éléments en suspension et
leur distribution (microscopie, granulométrie), laforme des objets (AFM, microscopie électronique a balayage).
3) Dans une derniére étape, des fluides modele seront élaborés a partir de mélanges contenant de la Bentonite,
de la cellulose polyanionique et de microfibrilles de cellulose et une étude rhéologique des propriétés des
suspensions sera menée.
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Research project description :

Drilling fluids are characterised by their thixotropic rheofluidifying and pseudoplastic properties (Hermoso et
al., 2012; Meng et al., 2012). Water-based drilling fluids (WDF) are the most widely used due to their cost-
effectiveness and ease of preparation. Their typical composition includes water, bentonite, rheological additives,
filtration control agents and densifying materials (Li et al., 2016). Given the economic and environmental
context, the use of natural polymers as rheology and filtration modifiers in WDFs is receiving a great deal of
attention. Microfibrillated cellulose (MFC) (diameter = 10-40 nm, length =1 um) are used in various biomedical
and agri-food applications (Herrick et al., 1983) as rheological control or binding agents (Sir6 and Plackett,
2010). Chemical (TEMPO oxidation, carboxymethylation) or mechanochemical-enzymatic pretreatment
processes for cellulose fibres have the disadvantage of using chemicals and are very energy-intensive. A few
studies (Freitas et al., 2022; Saha and Ghosh, 2019; Zhu et al., 2023) have investigated the combined action of
ultrasound, but none have investigated the simultaneous action of ultrasound in a hydrothermal reactor for
cellulose treatment.

The thesis objectives are: on the one hand, to study the pre-treatment of cellulose fibres for the production
of MFC using an ultrasonic reactor operating under hydrothermal conditions. This work will enable the
benefits of the process to be assessed and the physical phenomena responsible for the interaction of low-
frequency ultrasound with cellulose fibres to be understood, i.e. acoustic cavitation remains the main
hypothesisto date, but never demonstrated under hydrothermal conditions. On the other hand, to characterise
the influence of microfibril structure on the rheology of suspensions, in order to optimise the processing
conditions and formulation of WDFs. The thesis work will be structured around three main stages: 1) The first
will focus on the implementation and hydrodynamic/acoustic characterisation of the hydrothermal
sonoreactor. 2) The second stage will focus on the production of MFCs from cellulose using the
hydrothermal sonoreactor. An experimental study will help to understand the influence of different operating
parameters on the performance of the process. Physical and chemical characterisations will be used to determine
the crystallinity of the compounds (X-ray diffraction), the size of the suspended elements and their distribution
(microscopy, particle size analysis), and the shape of the objects (AFM, scanning electron microscopy). 3) In a
final step, model fluids will be developed from mixtures containing bentonite, polyanionic cellulose and
cellulose microfibrils, and a rheological study of the properties of the suspensionswill be conducted.
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