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Abstract

Subrounded microaggregates 100 to 500 µm in diameter were collected in a Ferralsol located in the state of Goià
vation of these microaggregates in dry conditions in scanning electron microscopy showed morphological character
are representative of microaggregates described earlier in many Ferralsols. The shrinkage for drying of initially water
microaggregates was studied using an environmental scanning electron microscope. Results showed very small sh
the microaggregates usually studied. However, the shrinkage varies since the volume of dried microaggregates was f
93 to 99% of their volume when they are saturated.To cite this article: N. Volland-Tuduri et al., C. R. Geoscience 336 (2004).
 2004 Académie des sciences. Published by Elsevier SAS. All rights reserved.

Résumé

Analyse directe du retrait de microagrégats durant la dessiccation : application à des microagrégats d’un Ferralsol
argileux brésilien. Des microagrégats de forme subarrondie et de 100 à 500 µm de diamètre ont été prélevés
Ferralsol localisé dans l’État du Goiàs. L’observation à l’état sec de ces microagrégats en microscopie électronique à bala
a révélé des caractéristiques morphologiques qui sont représentatives des microagrégats décrits dans de nomb
Ferralsols. L’analyse du retrait lors de la dessiccation de microagrégats initialement saturés en eau a été effe
utilisant un microscope électronique à balayage environnemental. Les résultats montrent queces microagrégats sont d
structures faiblement déformables, comme elles sont fréquemment considérées. Cependant, les propriétés de ret
puisque le volume des microagrégats après dessiccation est de 93 à 99% de celui des microagrégats saturés.Pour citer cet
article : N. Volland-Tuduri et al., C. R. Geoscience 336 (2004).
 2004 Académie des sciences. Published by Elsevier SAS. All rights reserved.
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1. Introduction

La dynamique de la structure et de la porosité
étroitement liée dans un sol aux propriétés de retr
gonflement des agrégats qui le constituent. Pour
agrégats de taille supérieure à quelques millimèt
de nombreuses méthodes existent pour étudier
propriétés[5,14]. En revanche, lorsqu’ils sont de plu
petite taille, on procède alors à des mesures indire
[4].

C’est le cas des Ferralsols[11], qui sont des sols
microagrégés (microagrégats de quelques dizain
quelques centaines de micromètres de diamètre)[10],
et pour lesquels les propriétés de retrait–gonflem
à l’échelle des microagrégats ont été jusqu’alors
duites de mesures réalisées sur des volumes de
sieurs centimètres cube, voire de plusieurs dizaine
centimètres cube[5,8,17]. Les microagrégats de Fe
ralsols correspondent aux « pseudo-sables », « m
peds » et «granules », qui ont été décrits respe
vement par Kubiena[12], Brewer [6] et Trapnell et
Webster[19]. Bien qu’ils soient généralement con
dérés comme étant des édifices très stables et rigide
[3,13], il a été montré récemment, de façon indirecte
que ces microagrégats se déformeraient lors de la
siccation [1]. Notre objectif est dans cette note
quantifier, par des mesures directes, la variation de
lume des microagrégats lors de leur dessiccation.

2. Matériel et méthodes

Les microagrégats étudiés ont été prélevés hum
à 150–160 cm de profondeur dans un Ferralsol
gileux localisé dans l’État du Goiàs[2]. Ils ont été
conservés à 5◦C dans des récipients hermétiques.

Des microagrégats préalablement séchés à 4◦C
ont été observés en microscopie électronique à
layage à l’aide d’un microscope à émission de cha
qui permet des observations de grande qualité à fa
tension d’accélération, sans que les échantillons a
été métallisés. D’autres microagrégats ont été in
-

-

dans une résine, de façon à confectionner une l
mince qui puisse être observée en mode électron
trodiffusés[7].

Des microagrégats encore humides ont aussi été
servés en microscopie électronique à balayage à l’aid
d’un microscope environnemental[9,15,18]. Les mi-
croagrégats ont été mis à l’équilibre avec un poten
de−10 hPa, et une température de 2◦C. Ils ont été in-
troduits dans le microscope après ajout d’une go
d’eau afin qu’ils demeurent saturés dans la cham
du microscope lorsque la pression passe de la pres
atmosphérique à 10 Torr. La déformation de sept
croagrégats lors de la dessiccation a été suivie é
par étape jusqu’à l’état déshydraté (Fig. 1). Une di-
zaine de diamètres ont été mesurés pour chaque
croagrégat, alors qu’ils pouvaient encore être cons
rés comme étant saturés en raison de la présenc
ménisques d’eau, puis à l’état déshydraté après q
eurent été mis à l’équilibre sous une pression de 3
et à une température de 16◦C.

3. Résultats et discussion

Les images en mode électrons rétrodiffusés m
trent un assemblage lâche de microagrégats de fo
subarrondie et de 100 à 500 µm de diamètre (Fig. 2a).
Des grains de quartz de 10 à 70 µm ainsi que des
sures de quelques micromètres de largeur sont pré
au sein des microagrégats (Fig. 2b). Ces derniers pré
sentent des caractéristiques morphologiques qui
identiques à celles décrites par Balbino et al.[1,2]
dans des Ferralsols étudiés sur le même site et
d’autres Ferralsols[6,12,19]. Les observations effec
tuées à fort grossissement à l’aide du microscope é
tronique à émission de champ montrent que les
croagrégats sont composés d’un assemblage de
cules de forme pseudo-hexagonale et de 0,05 à 0,
de diamètre (Fig. 2c, d, e et f). Ces particules son
très vraisemblablement des particules de kaolinite,
constituent la majeure partie de la phase argileuse
Ferralsols[11].

L’observation de microagrégats au le microsco
électronique à balayage environnemental à 10 T



N. Volland-Tuduri et al. / C. R. Geoscience 336 (2004) 1017–1024 1019

gés
à

’une
ats

n
’eau
on
est
des
que

la
ture
ont

roa-
me

té
sec
-
e le
,4 %
ti-

urés
es-
lon-
que

ce
nt

t qu
ble

des-
ob

gis-
uss
ant

al.
ible
rait
diés
ou

our-
eurs
les,

nt il
n-

on-
it
des

des
c-

re
the
age
ter-
r the

of
ge
s to
t
ds of
the
the

are
il-
t
er-

the
e-

re,
ni-
to

clay
ud-
et 2◦C montre des agrégats partiellement immer
dans l’eau (Fig. 3a). Une diminution de la pression
7,2 Torr, la température demeurant à 2◦C, provoque
un approfondissement des ménisques ainsi qu
meilleure définition des contours des microagrég
(Fig. 3b). A 5,1 Torr et 2◦C, on se situe juste e
dessous de la courbe délimitant les domaines de l
liquide et vapeur (Fig. 1). On assiste à une dessiccati
progressive des microagrégats. Un film d’eau
encore visible de façon transitoire à la surface
microagrégats. On observe aussi quelques ménis
d’eau de petite taille entre les microagrégats (Fig. 3c
et d), qui diminuent progressivement (Fig. 3e). Enfin,
après élimination de la totalité de l’eau liquide,
pression ayant été amenée à 3 Torr et la tempéra
à 16◦C, ce sont des microagrégats à l’état sec qui s
observés (Fig. 3f).

Nous avons mesuré le diamètre moyen des mic
grégats quand ils étaient encore à l’état saturé, com
observé sur laFig. 3d. Les mêmes diamètres ont é
mesurés lorsque les microagrégats étaient à l’état
comme observé sur laFig. 3f, afin de calculer la varia
tion moyenne du retrait. Les résultats montrent qu
retrait linéaire des agrégats saturés varie de 0,3 à 2
(Tableau 2). Le retrait volumique a été calculé en u
lisant la relation suivante :

Vd

Vs
=

[
1−

(
Ds − Dd

Ds

)]3

avecVd et Vs, le volume spécifique, en cm3 g−1, des
microagrégats respectivement déshydratés et sat
Dd et Ds, le diamètre moyen des microagrégats, r
pectivement déshydratés et saturés, en unité de
gueur. Les résultats montrent que le volume spécifi
des microagrégats déshydratés est 93 à 99 % de
lui des microagrégats saturés, la valeur moyenne éta
de 97 %.

4. Conclusion

Les résultats présentés dans cette note montren
les microagrégats sélectionnés sont, dans l’ensem
des édifices qui se déforment très peu lors de la
siccation. Ces résultats sont cohérents avec ceux
tenus par Pédro et al.[17] et Chauvel et Pédro[8] à
partir de mesures indirectes. Le retrait moyen enre
tré est en effet très faible, mais nous observons a
qu’il varie selon les agrégats étudiés. Il est cepend
s

,

,

-

e
,

-

i

cohérent avec le retrait enregistré par Balbino et
[1] pour des microagrégats de Ferralsols de très fa
teneur en matière organique. La variabilité du ret
enregistrée entre les différents microagrégats étu
pourrait être liée à des différences de composition
de mode d’assemblage des constituants. C’est p
quoi, le retrait de microagrégats possédant des ten
en matière organique et des minéralogies variab
devra être étudié de façon à déterminer comme
varie en fonction des variations de composition. E
fin, la microscopie électronique à balayage envir
nementale, qui devient d’un accès plus facile, devra
permettre de nombreuses études de la déformation
sols lors de la dessiccation et de l’humectation, à
échelles qui n’étaient jusqu’alors pas directement a
cessibles.

1. Introduction

Dynamics of the soil structure and porosity a
closely related to the shrinkage properties of
aggregates making up the soil. Indeed, the shrink
properties are responsible for the opening of the in
aggregates voids when the aggregates dry and fo
cracking of the soil, thus enabling the regeneration
the structure when the soil is massive. If shrinka
can be measured on aggregates a few millimeter
several decimeters in size[4,5,14], its measuremen
on aggregates several dozens to several hundre
micrometers in size cannot be performed with
same methods, because of the very small size of
later group.

Among soils that are microaggregated, there
Ferralsols[11] that correlate to Latosols of the Braz
ian soil classification[10] and show little or no distinc
horizonation. Their macrostructure is weak to mod
ate and they have typically a strong microstructure[16,
20]. Microaggregates are nearspherical, ranging from
80 to 200 µm in size usually. They correspond to
‘pseudosand’, ‘micropeds’, ‘granules’ which were d
scribed earlier by Kubiena[12], Brewer[6] and Trap-
nell and Webster[19], respectively.

Since Ferralsols have no or little macrostructu
their porosity and, more generally, their mecha
cal and hydraulic properties are closely related
the arrangement of the microaggregates and the
particles within the microaggregates. In many st
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ies, the microaggregates are considered as very
ble and rigid fabric[3,13]. However, the shrinkag
and swelling properties of the microaggregates
their consequences on the pore-size distribution
still under discussion because there is a lack of
rect measurement of these properties. Indeed, u
macroscopic measurements on samples several c
centimeters to several dozens of cubic centimeters in
volume, several authors inferred a lack of shrinka
for the microaggregates[8,17]. On the other hand, Ba
bino et al. [1] compared the waterretention of mi-
croaggregates with their pore-size distribution wh
they have dried and showed that there was a defor
tion of the pores and probably a shrinkage of the
croaggregates for drying. Our objective in this study
to show that measurement of microaggregate size
drying using an environmental scanning electron
croscope enables direct quantification of microagg
gate shrinkage.

2. Material and methods

The microaggregates studied were collected i
Ferralsol located 30 km north of Planaltina de Go
in the state of Goiàs (15◦14′ S, 47◦42′ W) [2] under
native vegetation (Cerradão) at 150–160 cm de
(Table 1). The microaggregates were stored at 5◦C
to reduce biological activity and in sealed plas
containers to avoid water loss.

Dried microaggregates were examined first by sc
ning electron microscopy (SEM). The microagg
gates were dried at 40◦C and examined using
scanning electron microscope equipped with a fi
emission gun (FESEM Hitachi 4200). This permitted
high resolution observation at low voltage without a
coating of the surface sample. Working at low volta
-(2 kV) also minimized any possible damage caused
the electron beam. Other dried microaggregates w
impregnated with a polyester resin to produce a t
section[7]. The latter was examined by SEM (Cam
bridge 90B) using the emission of backscattered e
trons.

Then, wet microaggregates were examined with
environmental SEM (XL 30 ESEM, Philips, Nethe
lands) that enables visualization of uncoated and m
samples in a gaseous atmosphere in a vacuum ran
0.1–10 Torr[9,15,18]. The presence of a low–pressu
water vapour atmosphere in the ESEM chamber
the utilization of cooling stage permit the observat
of the sample during hydration or dehydration. M
croaggregates never dried were wetted at−10 hPa in
a pressure cell as indicated by Balbino et al.[1]. They
were installed onto a 13 mm diameter aluminium st

Fig. 1. Path followed by the microaggregates during the dehydra
in the chamber of the environmental scanning electron microsc
The letters correspond to the hydration states at which images
taken.

Fig. 1. Trajet suivi par les microagrégats durant la déshydrata
dans la chambre du microscope électronique à balayage enviro
mental. Les lettres correspondent à l’état d’hydratation dans leque
les images ont été prises.
in

ur
Table 1
Physical and chemical characteristics of soil studied: bulk density (Db) in g cm−3; particle size distribution and total organic carbon (TOC)
g kg−1; pH in water (pHw), cation exchange capacity (CEC) and exchangeable cations (Al3+, K+, Ca2+, Mg2+) in cmolc kg−1

Tableau 1
Caractéristiques physiques et chimiques du sol étudié : masse volumique apparente (Db) en g cm−3 ; composition granulométrique et tene
en carbone organique total (TOC) en g kg−1 ; pH dans l’eau (pHw) ; capacité d’échange cationique (CEC) et cations échangeables (Al3+, K+,
Ca2+ , Mg2+) en cmolc kg−1

Depth [cm] Db Granulometry TOC pHw Cation exchange capacity

<2 µm 2–50 µm 50–2000 µm CEC A13+ K+ Ca2+ Mg2+

150–160 0.96 740 175 85 2.1 5.1 2.80 0.14 0.02 0.01 0.02
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A small drop of water was added to ensure that
croaggregates remain saturated when the pressu
set to 10 Torr in the ESEM chamber. Progressive
hydration of the microaggregates was obtained by
ducing progressively the pressure to 3 Torr (Fig. 1).
Then, temperature was raised to 16◦C to ensure com
plete dehydration of the microaggregates. Obse
tions were performed along the dehydration proc
on seven microaggregates 100–300 µm in diam
About ten diameters were measured for every
croaggregate when it was still saturated, as indica
by the presence of meniscus of water and whe
was dehydrated because in equilibrium with 16◦C and
3 Torr.

3. Results and discussion

Backscattered electron scanning images (BE
showed a loose arrangement of sub-rounded micr
gregates 100–500 µm in diameter (Fig. 2(a)). Quartz
grains 10–70 µm and cracks a few micrometers
thickness were visible in the clay phase of the m
croaggregates (Fig. 2(b)). These microaggregates a
similar to those described by Balbino et al.[1,2] in Fer-
ralsols located at the same site and in other Ferra
[6,12,19]. Secondary electron scanning images w
the FESEM showed that the uncoated microagg
gates exhibit a rough surface (Fig. 2(c) and (d)) where
pseudo-hexagonalelementary particles 0.05–0.3 µ
size were visible (Fig. 2(e) and (f)). These particles
s
would correspond to particles of kaolinite that co
pose the bulk of the clay phase of Ferralsols[11].

Examination of the microaggregates with t
ESEM at 10 Torr and 2◦C, showed the top of mi
croaggregates that are partially submerged in w
(Fig. 3(a)). A decrease in the pressure to 7.2 To
the temperature remaining at 2◦C, led to a deepen
ing of the menisci and the contours were more visi
(Fig. 3(b)). At 5.1 Torr and 2◦C, one is under the sa
uration line and water evaporated (Fig. 1). Water was
still visible at the surface of the microaggregates a
in the form of small menisci between the microagg
gates (Fig. 3(c) and (d)). Then without any variation o
the pressure, the menisci disappeared (Fig. 3(e)). Fi-
nally, examination of the microaggregates at 3.0 T
and 2◦C, after complete removal of water at 3.0 To
and 16◦C, showed dried microaggregates (Fig. 3(f)).

We measured diameters of the microaggreg
when they were in a hydration state corresponding
proximately toFig. 3(d). The same diameters we
also measured on the microaggregates when they
dry (Fig. 3(f)). Results showed that linear shrinka
expressed as percentage of the diameter of the
rated microaggregates ranged from 0.3 to 2.4% (Ta-
ble 2). The volumetric shrinkage was computed us
the following relationship:

Vd

Vs
=

[
1−

(
Ds − Dd

Ds

)]3

with Vd andVs, the specific volume in cm3 g−1 of the
dried and saturated microaggregates respectivelyDd
andDs, the mean diameter of the dried and satura
Table 2
Shrinkage estimation at the time of desiccation of seven microaggregates and ESEM parameters

Tableau 2
Estimation du retrait lors de la dessiccation de sept microagrégats etparamètres du microscope électronique à balayage environnemental

Aggregates Wet condition Dry condition Averaged shrinkage
for every
microaggregate (%)

Standard
deviationPressure

(Torr)
Temperature
(◦C)

Pressure
(Torr)

Temperature
(◦C)

1 5.1 2.0 3.0 2.0 2.4 0.7
2 5.1 2.0 3.0 2.0 1.6 0.7
3 5.1 2.0 3.0 2.0 0.4 0.6
4 7.0 2.0 4.1 15.0 0.4 0.6
5 7.0 2.0 4.1 16.0 0.4 0.5
6 7.0 2.0 4.1 16.0 1.3 0.8
7 7.0 2.0 4.1 13.5 0.3 0.3

Average (all microaggregates together) 1.0 0.6
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Fig. 2. Dried microaggregates inscanning electron microscopy: (a) and (b), back-scattered electron scanning images at an acceleration vo
of 15 kV (the black areas are voids occupied by resin, the light grey areas are quartz grains and the heterogeneous dark grey areas correspo
to clay particles); (c), (d), (e) and (f) secondary electron scanning images at an acceleration voltage of 2 kV ((c), (d) and (e)) and 15 kV (f).

Fig. 2. Microagrégats secs observés au microscope électronique à balayage : (a) et (b), images en mode électrons rétrodiffusés à une ten
d’accélération de 15 kV (les zones noires représentent les vides occupés par la résine, les plages gris clair correspondent aux grains de quartz
les domaines gris foncé hétérogènes correspondent à la phase argileuse) ; (c), (d), (e) et (f) images en mode électrons secondaires à une ten
d’accélération de 2 kV ((c), (d) et (e)) et 15 kV (f).
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nd
Fig. 3. Drying of microaggregates in environmental scanning electron microscopy: (a) and (b) partially submerged microaggregates at 10 a
7.2 Torr, respectively, and 2◦C; (c), (d) and (e) drying microaggregates at 5.1 Torr and 2◦C; (f) dried microaggregates at 3 Torr and 2◦C (M:
meniscus, W: film of water).

Fig. 3. Déshydratation de microagrégats observée à l’aide d’un microscope électronique à balayage environnemental : (a) et (b) microagrégats
partiellement submergés à 10 et 7,2 Torr respectivement et 2◦C ; (c), (d) et (e) déshydratation des microagrégats à 5,1 Torr et 2◦C ; (f),
microagrégats secs à 3 Torr et 2◦C (M : ménisque, W : film d’eau).
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microaggregates, respectively, in length unit. Res
showed that the volume of dried microaggregates
93 to 99% of their volume when they are satura
with a mean value of 97%.

4. Conclusion

Our results showed that the microaggregates se
lected are rather rigid fabrics. They are consist
with those published earlier by Pédro et al.[17] and
Chauvel and Pédro[8] using macroscopic shrink
age measurements that were in favour of a lack
shrinkage for microaggregates. However, our res
showed also that, although the shrinkage recorde
very small, it varies among the microaggregates s
ied. That shrinkage is consistent with the shrinka
of the clayey phase recorded by Balbino et al.[1]
for microaggregates with a very small organic ma
content. The variability of microaggregates shrinka
could be due to specific composition and/or gather
of constituents. Thus, shrinkage of microaggrega
with greater organic matter content and other mine
ogy needs to be investigated to determine how shr
age varies with soil composition. Finally, environme
tal scanning electron microscopy, which now becom
more widely applicable, should lead to many stud
of soil deformation when for drying and wetting.
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