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STRESZCZENIE ROZPRAWY DOKTORSKIEJ 

 

Zapis wietrzenia mrozowego ziaren kwarcu w mikromorfologii i uziarnieniu  

– badania eksperymentalne 

 

The record of frost weathering of quartz grains in micromorphology and grain-size 

composition – experimental study 

 

1. WPROWADZENIE 

Wietrzenie mrozowe, definiowane w literaturze także jako geliwacja czy wietrzenie 

kriogeniczne, to jeden z przykładów wietrzenia fizycznego (mechanicznego) lub zespołu 

procesów fizycznych, biochemicznych lub fizykochemicznych (Hall & Lautridou, 1991; 

French, 2017). Mimo długiej tradycji badań nad tym zjawiskiem, w dalszym ciągu uważa się, 

że jest to słabo poznana grupa procesów fizykochemicznych, które działają w zimnym klimacie. 

Wietrzenie mrozowe (fizyczne) jest procesem mechanicznej dezintegracji skał, który zachodzi 

na skutek cyklicznych przejść temperatury przez 0˚C (e.g. French, 2017). Warunki sprzyjające 

dezintegracji mrozowej skał utożsamia się z klimatem zimnym, w szczególności, ze 

środowiskiem peryglacjalnym (np. Hall & Lautridou, 1991; French, 2017), obejmującym 

głównie obszary znajdujące się na przedpolu lodowców i lądolodów, obszary wysokich 

szerokości geograficzne oraz wysokie partie gór. Zasięg obszaru, będącego pod wpływem 

procesów peryglacjalnych, jest ściśle związany z występowaniem wieloletniej zmarzliny (np. 

Zhang i in., 2008; French, 2017; Ballantyne, 2018; Menzies & Van der Meer, 2018)  

i determinowany jest regionalnymi warunkami klimatycznymi. Jednakże proces wietrzenia 

mrozowego zachodzi również wszędzie tam, gdzie temperatura gruntu oscyluje wokół 0°C. 

Współczesne środowisko peryglacjalne zajmuje ok. 25% powierzchni lądowej Ziemi 

(French, 2017) i rozciąga się głównie na półkuli północnej, obejmując obszary zlokalizowane 

w strefie klimatu polarnego, subpolarnego, oraz wysokie góry niskich i średnich szerokości 

geograficznych (William & Smith, 1989; French, 2017). W przeszłości geologicznej, zasięg 

strefy peryglacjalnej na półkuli północnej zmieniał się w związku ze zmianami klimatu  

i związanym z nimi kilkukrotnym rozwojem i zanikiem lądolodów (np. Goździk, 1995; Lindner 

i in., 2004; Błaszkiewicz, 2011; Marks, 2011; Van Loon i in., 2014; Vandenberghe i in., 2014, 

2016; Marks i in., 2019). Z tego powodu, efekty wietrzenia mrozowego są również 
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powszechnie rejestrowane w osadach znajdujących się poza zasięgiem współczesnej 

wieloletniej zmarzliny.  

Historia badań nad procesami wietrzenia mrozowego, jego oddziaływania na skały  

i osady, oraz związanymi z nimi efektami, sięga początku XX wieku (zob. French, 2017; 

Matsuoka & Murton, 2008), kiedy obecność spękanych bloków piaskowców na stokach 

górskich Karpat została powiązana z destrukcyjną dzielnością zamrozu (np. Łoziński, 1909, 

1912).  

Wietrzenie mrozowe zależy od szeregu czynników operujących w środowisku 

naturalnym, tj.: (1) średniej rocznej temperatury powietrza (np. Halsey i in., 1995; Frauenfeld 

i in., 2004), (2) temperatury powierzchni skał (np. Hall, 2004), (3) dostępności wody (Hallet  

i in., 1991; Matsuoka, 1995), (4) ekspozycji stoku (np. Matsuoka i in., 1997; Hall, 2004), (5) 

warunków atmosferycznych (nasłonecznienie, zachmurzenie i wysokość opadów; 

Boelhouwers, 2003; McFadden i in., 2005), (6) prędkości wiatru (McKay i in., 2009), (7) 

pokrywy śnieżnej (Hall, 1980; Stieglitz i in., 2003; Frauenfeld i in., 2004), (8) typu skał (Hall, 

1992, Matsuoka, 2001a; Rödder & Kneisel, 2012) czy też (9) wysokości n.p.m. (np. Harris  

i in., 2001a). Mnogość czynników decydujących o przebiegu procesu wietrzenia mrozowego, 

jego intensywności, zmianach w czasie, czy też efektach, a szczególnie brak informacji, jak 

długo dany osad podlegał temu procesowi powoduje, że trudno jest badać proces ten  

w warunkach naturalnych. Dlatego wiele uwagi poświęca się eksperymentom laboratoryjnym 

symulujących warunki peryglacjalne (np. Lautridou & Ozouf, 1982; Wright i in., 1998; Murton 

i in., 2000; Wright, 2000; Kaufmann, 2004). Jako pierwszy badania eksperymentalne z zakresu 

wietrzenia mrozowego przeprowadził w 1956 roku J. Tricart, torując drogę kolejnym 

badaniom, które skupiały się na przebiegu procesu wietrzenia mrozowego skał i osadów 

różnego typu (np. Walder & Hallet, 1986; Matsuoka, 1990). Współcześnie, badania  

w warunkach laboratoryjnych prowadzone są zarówno w skali makro (w skali cm - m), jak  

i mikro (w skali µm – cm, a nawet nm; Matsuoka, 2001b). W skali makro, wietrzenie mrozowe 

prowadzi do dezintegracji skał i powstawania ostrokrawędzistych bloków skalnych (Lautridou 

& Ozouf, 1982; Matsuoka, 2001a, b). Natomiast w skali mikro dochodzi do produkcji drobnych 

cząstek, w tym frakcji pyłu (Hall, 1990). Ponadto, rozpoznanie efektów wietrzenia mrozowego 

i czynników nim sterujących jest bardzo ważne z punktu widzenia gospodarczego w związku  

z mechaniczną destrukcją materiałów budowalnych wywołaną zamrozem (np. Harris i in., 

2001b; Grebenets i in., 2002; Wang i in., 2004; Thomachot i in., 2005; Wei i in., 2009; Li i in., 

2010; Ruedrich i in., 2011; Varlamov, 2018).  
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Wietrzenie mrozowe oddziałuje na skały, osady i pojedyncze ziarna poprzez: (1) wzrost 

objętościowy wody w trakcie zamarzania, oraz (2) wzrost soczewek lodu segregacyjnego (np. 

Matsuoka & Murton, 2008). Pierwszy proces, związany jest ze wzrostem objętościowym wody 

o 9% w trakcie zamarzania. W teorii, aby efekty tego procesu mogły się zamanifestować, osad 

lub skała, podlegająca wietrzeniu, musi być nasycona wodą, a front zamarzania oddziaływuje 

na nią równomiernie ze wszystkich stron (np. Walder & Hallet, 1985, 1986). W środowisku 

naturalnym warunki te spotykane są jedynie w obrębie przypowierzchniowej, 

kilkucentymetrowej warstwie skał / osadów, w których szczeliny / pory wypełnione są wodą,  

a proces zamarzania wody jest szybki (Matsuoka & Murton, 2008). W skali mikro, proces 

wzrostu objętościowego wody na skutek zamarzania prowadzi do mechanicznej destrukcji 

ziaren w wyniku wzrostu kryształów lodu w obrębie mikropęknięć i mikroszczelin lub zmiany 

objętości gazów / cieczy wypełniających inkluzje obecne w ziarnach w trakcie zamarzania  

i odmarzania (Konishchev & Rogov, 1993; Konishchev i in., 2005). Dodatkowo, obecność 

warstewki niezamarzniętej (higroskopijnej) wody znajdującej się na powierzchni ziaren 

(Konishchev & Rogov, 1993) i nacisku zamarzniętej wody błonkowej prowadzi do poszerzania 

istniejących już pęknięć i szczelin w ziarnach, jak również tworzenia się nowych (tzw. proces 

mikroszczelinowania). Tym samym dochodzi do ich destrukcji. Ten typ wietrzenia mrozowego 

został nazwany jako typ „F” (Woronko & Hoch, 2011). 

Proces wzrostu lodu segregacyjnego odnosi się do powstawania soczewek lodu 

gruntowego (Walder & Hallert, 1985, 1986) na skutek sukcji wywołanej gradientem ciśnień 

(Williams & Smith, 1989) panującym na różnych głębokościach. Związana z działalnością 

zamrozu, kriosukcja wymusza migrację niezamarzniętej wody, zawartej w osadzie, w kierunku 

niższych wartości ciśnienia panujących wokół zamarzniętej soczewki lodu (np. Hallet i in., 

1991). W wyniku tego procesu dochodzi do podnoszenia mrozowego. W środowisku 

naturalnym powstawaniu lodu segregacyjnego sprzyjają wolne tempo zamarzania oraz 

drobnoziarnisty, porowaty i nasycony wodą osad, w którym może zachodzić zjawisko 

kriosukcji (Anderson, 1998; Matsuoka, 2001b). Destrukcyjne efekty działalności lodu 

segregacyjnego zostały opisane i udokumentowane w licznych badaniach laboratoryjnych 

(Akagawa & Fukuda, 1991; Hallet i in., 1991; Murton i in., 2000, 2001). W skali mikro, proces 

ten może prowadzić do niewielkich przesunięć ziaren względem siebie i w efekcie ich 

destrukcji. Ten typ wietrzenia Woronko & Hoch (2011) nazwały typem „P”. 
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1.1. Wietrzenie mrozowe ziaren kwarcu frakcji piaszczystej 

W skali mikro, analizie poddawane są najczęściej ziarna kwarcu frakcji piaszczystej 

(np. Wright, 2000; Mahaney, 2002; Degórski & Kowalkowski, 2011; Schwamborn i in., 2012; 

Costa i in., 2013; Vos i in., 2014; Woronko & Pisarska-Jamroży, 2016; Kalińska-Nartiša i in., 

2017; Kemnitz & Lucke, 2019). Kwarc cechuje zwiększona podatność na wietrzenie 

mechaniczne, co wynika z obecności defektów w ich sieci krystalicznej (Konishchev & Rogov, 

1993). Tymi defektami są m.in.: inkluzje ciekłe lub gazowe, wrostki innych minerałów czy 

mozaikowa budowa wewnętrzna ziaren kwarcu. Dodatkowo, mechanicznej dezintegracji ziaren 

kwarcu sprzyja powszechna obecność spękań obserwowanych zarówno w skali całego ziarna, 

jak i w skali poszczególnych kryształów budujących ziarno. W konsekwencji oddziaływanie 

wietrzenia mrozowego na pojedyncze ziarna kwarcu prowadzi do ich mechanicznej 

modyfikacji pod względem wielkości, jak również mikrorzeźby. Produktami wietrzenia 

mrozowego ziaren kwarcu w skali mikro są: (1) ziarna frakcji pyłu, oraz (2) mikrorzeźba, którą 

tworzy zespół charakterystycznych dla tego procesu mikrostruktur.  

(1) Produkcja ziaren frakcji pylastej na skutek wietrzenia mrozowego 

Proces mechanicznej destrukcji ziaren wywołany zamrozem, prowadzący do powstania frakcji 

w zakresie od µm do cm, zwany jest mikrogeliwacją (Matsuoka, 2001b; zob. krytyka tego 

pojęcia w Hall & Thorn, 2011). Obejmuje on powstawanie i rozwój mikropęknięć oraz 

poszerzanie i łączenie się porów w obrębie skał / osadów (Matsuoka, 2001a). Jako pierwszy, 

uwagę na to zagadnienie zwrócił Vyacheslav N. Konischev (Konishchev, 1973; Kornishchev 

& Rogov, 1993; Konishchev i in., 2005), wskazując na mineralogiczną selektywność wietrzenia 

mrozowego, w wyniku której ziarna kwarcu mają skłonność do rozpadania się pod wpływem 

postępującego wietrzenia mrozowego na ziarna frakcji pyłu (0,01-0,05 mm). Wśród czynników 

wpływających na przebieg mikrogeliwacji wymienia się: (1) warunki termiczne, w tym tempo 

spadku temperatury (zamarzania), liczba cykli zamarzania-odmarzania, (2) dostępność wody, 

w tym zawartość wody w osadzie / skale i wielkość migracji wody w trakcie zamarzania osadu 

oraz (3) cechy osadu poddanego wietrzeniu mrozowemu, w tym podatność na odkształcenia, 

ich skład granulometryczny, porowatość (Matsuoka, 2001b).  

Według Halla (1990) zawartość ziaren frakcji pyłu w osadzie świadczy o intensywności 

wietrzenia mrozowego, jakiemu ten osad podlegał. O słuszności tej hipotezy świadczy 

wprowadzony do literatury, Cryogenic Weathering Index (CWI), który wskazuje na 
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wzbogacenie, w stosunku do ziaren skaleni, osadu w ziarna kwarcu frakcji 0,01-0,05 mm  

w stosunku do frakcji 0,05-0,1 mm (Konishchev, 1998). W konsekwencji, osady znajdujące się 

w zasięgu wieloletniej zmarzliny i podlegające intensywnemu wietrzeniu mrozowemu, 

charakteryzują się wartościami CWI > 1 (Konishchev, 1999; Demitroff i in., 2007; 

Schwamborn i in., 2008). Na podstawie badań eksperymentalnych, symulujących 360 cykli 

zamarzania-odmarzania bloku kwarcowego piaskowca, Wright (2000) zaobserwowała 

produkcję ziaren w zakresie frakcji 2-90 µm, na które składały się: (1) ziarna powstałe przez 

odspojenie obwódek regeneracyjnych z ziaren kwarcu, z których zbudowany był piaskowiec, 

(2) całe ziarna kwarcu odspojone od wietrzejącej skały oraz (3) ziarna powstałe w wyniku 

pękania pojedynczych ziaren kwarcu. Wright (2000) udowodniła, że produkcja ziaren frakcji 

pyłu wyniosła zaledwie 0,001-0,1% oryginalnej masy bloku piaskowca, co stanowiło 28% 

osadu powstałego w wyniku wietrzenia mrozowego. Produkcja frakcji pylastej na skutek 

działalności zamrozu zachodziła wg Wright (2007) w wyniku: (1) wykorzystania spękań  

i szczelin obecnych w strukturze ziaren, (2) oddziaływania sił wywieranych na ziarna na skutek 

wzrostu kryształów lodu lub soli oraz (3) szczelinowania i odpadania fragmentów ziaren 

kwarcu.  

(2) Modyfikacje powierzchni ziaren kwarcu na skutek wietrzenia mrozowego 

Procesy oddziałujące na ziarna kwarcu frakcji piaszczystej w czasie transportu w środowiskach 

prądowych (np. eolicznym, fluwialnym, glacjalnym) oraz w wyniku działania procesów 

postdepozycyjnych zapisują się na powierzchni ziaren szeroką gamą mikrostruktur. Stąd, 

analiza mikrostruktur obserwowanych na powierzchni ziaren kwarcu jest powszechnie 

wykorzystywaną metodą w interpretacjach m.in. proweniencji osadów, charakteru środowisk 

sedymentacyjnych i procesów w nich działających (np. Krinsley & Doornkamp, 1973; Bull, 

1981; Marshall, 1987; Mahaney, 1995, 2002; Helland & Holmes, 1997; Woronko, 2000; 

Mahaney i in., 2001; Van Hoesen & Orndorff, 2004; Rose & Hart, 2008; Schwamborn i in., 

2008; Degórski & Kowalkowski, 2011; Krishner i in., 2011; Costa i in., 2012, 2013; Immonen 

i in., 2014; Vos i in., 2014; John i in., 2015; Woronko i in., 2015; Woronko, 2016; Woronko & 

Pisarska-Jamroży, 2016; Kalińska-Nartiša i in., 2017; Molén, 2014).  

Powstawanie mikrostruktur na powierzchni ziaren kwarcu w wyniku wietrzenia 

mrozowego zależy od oddziaływania szeregu czynników, wśród których najważniejszymi są: 

(1) liczba cykli zamarzania-odmarzania, (2) tempo spadku temperatury (zamarzania), (3) typ 

osadu / skały, (4) cechy ziaren nabyte w czasie transportu w innych środowiskach (np. 
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eolicznym, fluwialnym), (5) obecność defektów w sieci krystalicznej ziaren, (6) dostępność 

wody oraz (7) stopień zaokrąglenia ziaren (Woronko, 2016).  

Dotychczas przeprowadzone analizy powierzchni ziaren kwarcu frakcji piaszczystej 

pochodzących ze współczesnych i kopalnych środowisk peryglacjalnych, pozwoliły na 

wyróżnienie zespołu mikrostruktur wskaźnikowych dla wietrzenia mrozowego. 

Najważniejszymi i najczęściej występującymi są m.in. małe (<10 µm) i duże (>10 µm) 

przełamy muszlowe oraz struktury typu breakage blocks (Kowalkowski, 1988; Kowalkowski 

& Mycielska-Dowgiałło, 1980, 1985; Konishchev & Rogov, 1993; Konishchev i in., 2005; 

Schwamborn i in., 2006, 2012; Woronko, 2012; Woronko & Hoch, 2011; Woronko & Pisarska-

Jamroży, 2016). Podrzędnie rejestrowane są również powierzchnie łupliwości (fracture face; 

Schwamborn i in., 2006, 2012; Woronko, 2012), struktury typu crescentic gouges czy 

złuszczone powierzchnie (scaling surface; Woronko, 2012; Woronko & Pisarska-Jamroży, 

2016). Zidentyfikowano także oskorupienie na powierzchni ziaren kwarcu (Kowalkowski, 

1988; Dietzel, 2005; Woronko, 2012; Woronko & Pisarska-Jamroży, 2016), które powiązano  

z produktami wietrzenia mrozowego. Schwamborn i in. (2006, 2012) opisali ziarna kwarcu  

z kopalnej warstwy czynnej jako kanciaste, posiadające zróżnicowany mikrorelief (ang. high 

relief) i ostre krawędzie (ang. sharp edges). Cechą charakterystyczną ziaren kwarcu, 

pochodzących ze środowiska peryglacjalnego, jest również obecność licznych ziaren 

pękniętych (Konishchev & Rogov, 1993; Konishchev i in., 2005; Schwamborn i in., 2006, 

2012; Woronko, 2012), które mogą wskazywać na zasięg warstwy czynnej. Ponadto, badania 

eksperymentalne przeprowadzone przez Dietzel (2005) potwierdziły wytrącanie się substancji 

mineralnych na powierzchni ziaren kwarcu, na skutek powtarzających się cykli zamarzania-

odmarzania.  

Szczególnie istotnym problemem badawczym, w zakresie badań ziaren kwarcu 
poddanych procesom zamrozu, pozostaje określenie liczby cykli zamarzania-odmarzania, 

jakiej podlegały analizowane ziarna w przeszłości. W przypadku warunków naturalnych, 

czynnik ten pozostaje nieznany. W konsekwencji, analiza mikromorfologii powierzchni 

ziaren kwarcu rejestruje jedynie obecność lub brak mikrostruktur powstałych w efekcie 

wietrzenia mrozowego. Na tej podstawie trudno jest powiązać jego efekty z czasem, kiedy 

ziarna były poddawane wietrzeniu, a tym bardziej określeniu ile cykli zamarzania-odmarzania 

było potrzebnych do powstania danej mikrostruktury. Kluczowe w tym aspekcie mogą okazać 

się badania eksperymentalne, w których poszczególne czynniki wpływające na przebieg 

procesu wietrzenia są ściśle kontrolowane. Znana liczba symulowanych cykli zamarzania-
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odmarzania pozwoli na określenie zależności pomiędzy stopniem zaawansowania procesu 

wietrzenia mrozowego i efektami tego procesu, manifestującymi się poprzez produkcję 
frakcji pylastej i powstawanie konkretnych mikrostruktur.  

Pomimo szerokiej wiedzy dotyczącej procesu wietrzenia mrozowego skał 

zachodzącego w środowisku peryglacjalnym (np. French, 2017; Ballantyne, 2018; Menzies  

& Van der Meer, 2018), wietrzenie mrozowe ziaren kwarcu w skali mikro pozostaje wciąż 

słabo poznane. Wyróżnić można szereg zagadnień, które wymagają dalszych badań nad tym 

zagadnieniem: (1) przebieg wietrzenia mrozowego ziaren kwarcu w skali mikro w czasie,  

w tym proces ich mechanicznej destrukcji, prowadzący do powstawania mikrostruktur 

pochodzenia mrozowego; (2) czynniki wpływające na przebieg wietrzenia mrozowego ziaren 

kwarcu w skali mikro, w tym liczba cykli zamarzania-odmarzania niezbędna do 

zamanifestowania się efektów wietrzenia mrozowego; oraz (3) reakcja ziaren kwarcu różnej 

genezy na postępujący proces wietrzenia mrozowego.  

Badania eksperymentalne mogą służyć doprecyzowaniu informacji o warunkach 

klimatycznych panujących w środowisku peryglacjalnym w przeszłości geologicznej, jak  

i umożliwić odtworzenie intensywności wietrzenia mrozowego oraz poznanie zależności 

pomiędzy procesem wietrzenia mrozowego a jego efektami w skali mikro.  

 

2. BADANIA EKSPERYMENTALNE NAD WIETRZENIEM MROZOWYM W 

RAMACH ROZPRAWY DOKTORSKIEJ 

Praca badawcza, przeprowadzona w ramach niniejszej rozprawy doktorskiej, obejmuje 

badania eksperymentalne w zakresie wietrzenia mrozowego w skali mikro. Obiektem 

badań były trzy rodzaje ziaren kwarcu frakcji piaszczystej (0,5-1,0 mm) poddane 

wietrzeniu mrozowemu w warunkach kontrolowanych. Przedmiot badań obejmował 
zagadnienie zmiany w uziarnieniu osadów oraz powstawania mikrostruktur na 

powierzchni ziaren kwarcu na skutek działalności zamrozu. 

 

W rozprawie doktorskiej poruszono następujące problemy badawcze: 

1. Przebieg wietrzenia mrozowego ziaren kwarcu frakcji piaszczystej w skali mikro  

w czasie, w tym: 

a. czynniki wpływające na proces wietrzenia, 
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b. reakcja ziaren kwarcu różnej genezy na wietrzenie mrozowe, 

c. podatność ziaren kwarcu na modyfikacje wywołane zamrozem; 

2. Zmiany w uziarnieniu osadów na skutek wietrzenia mrozowego, w tym: 

a. czynniki wpływające na zmiany w uziarnieniu osadów oraz produkcję ziaren frakcji 

pylastej (liczba cykli zamarzania-odmarzania, geneza ziaren, zawartość wody, 

mineralizacja wody), 

b. liczba cykli zamarzania-odmarzania niezbędna do dezintegracji ziaren kwarcu, 

c. weryfikacja hipotezy Halla (1990) dotyczącej związku pomiędzy intensywnością 

wietrzenia mrozowego a udziałem frakcji pylastej w osadach poddanych wietrzeniu 

mrozowemu; 

3. Powstawanie mikrorzeźby pochodzenia mrozowego na powierzchni ziaren kwarcu 

frakcji piaszczystej, w tym:  

a. mikrostruktury charakterystyczne dla wietrzenia mrozowego, 

b. rozwój mikrostruktur pochodzenia mrozowego w czasie, tj. wraz ze wzrostem liczby 

cykli zamarzania-odmarzania. 

W rozprawie doktorskiej wyróżniono następujące cele badawcze: 

1. Przeprowadzenie długookresowego (do 1000 cykli zamarzania-odmarzania) 

eksperymentu laboratoryjnego symulującego wietrzenie mrozowe ziaren kwarcu frakcji 

piaszczystej w skali mikro; 

2. Rozpoznanie efektów krótko- i długookresowego wietrzenia mrozowego ziaren kwarcu 

frakcji piaszczystej, w tym: 

2.1. określenie zmian rozkładu uziarnienia ziaren kwarcu wywołanych zamrozem  
w porównaniu z rozkładem początkowym, 

2.2. określenie wpływu zamrozu na zmiany w mikromorfologii powierzchni ziaren 

kwarcu. 

W celu osiągnięcia założonych celów badawczych zaplanowano następujące zadania 

badawcze: 

1. Przygotowanie eksperymentu laboratoryjnego, w tym zaprogramowanie działania 

urządzenia zamrażająco-odmrażającego i ustawienie parametrów symulowanych 

warunków; porób próbek w terenie; przygotowanie ziaren kwarcu do eksperymentu; 

2. Przeprowadzenie eksperymentu laboratoryjnego, w tym pobór próbek po 50, 100, 300, 

700 i 1000 cyklach zamarzania-odmarzania; 
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3. Analizy laboratoryjne ziaren kwarcu poddanych eksperymentalnemu wietrzeniu 

mrozowemu, w tym analiza uziarnienia i analiza mikromorfologii powierzchni ziaren; 

4. Opracowania statystyczne otrzymanych wyników analizy uziarnienia i analizy 

mikromorfologii powierzchni ziaren, 

5. Interpretacja wyników. 

 

 Rozprawa doktorska składa się z trzech publikacji naukowych opublikowanych  
w czasopismach naukowych (zob. Lista publikacji wchodzących w skład rozprawy 

doktorskiej) i opatrzonych wspólnym streszczeniem. Pełne wersje publikacji znajdują się 
w załącznikach do niniejszej rozprawy doktorskiej (zob. Załącznik 1-3). Wszystkie 

publikacje są wieloautorskie, a mój udział jest udokumentowany stosownymi 
oświadczeniami (zob. Oświadczenia autorów). Metodologia badań przeprowadzonych  

w ramach niniejszej rozprawy doktorskiej została opracowana z Promotorkami pracy 

(prof. dr hab. Barbarą Woronko i prof. dr hab. Małgorzatą Pisarską-Jamroży).  

W ramach prac nad publikacjami, byłam zaangażowana w cały proces badawczy, tj. 
przygotowanie i przeprowadzenie eksperymentu laboratoryjnego, analiza i publikacja 

uzyskanych wyników.  

• W ramach pracy nad publikacją nr 1 (Górska M.E., Woronko B., Kossowski T.M., 

Pisarska-Jamroży M., Micro-scale frost-weathering simulation – Changes in grain-size 

composition and influencing factors), wykonałam analizę uziarnienia osadów; wspólnie ze 

współautorami publikacji przeprowadziłam interpretację uzyskanych wyników; 

uczestniczyłam w przygotowaniu pierwotnej i ostatecznej wersji manuskryptu.  

• W ramach pracy nad publikacją nr 2 (Górska M.E., Woronko B., Multi-stage evolution of 

frost-induced microtextures on the surface of quartz grains – An experimental study), 

wykonałam analizy mikromorfologii wraz ze współautorką / promotorką (prof. dr hab. 

Barbarą Woronko); uczestniczyłam w przygotowaniu pierwotnej i ostatecznej wersji 

manuskryptu. 

• W ramach pracy nad publikacją nr 3 (Górska M.E., Woronko B., Kossowski T.M., Factors 

influencing the development of microtextures on cold-climate aeolian quartz grains 

revealed by experimental frost action), wykonałam analizy mikromorfologii wraz ze 

współautorką / promotorką (prof. dr hab. Barbarą Woronko); ze współautorami publikacji 
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przeprowadziłam interpretację uzyskanych wyników; uczestniczyłam w przygotowaniu 

pierwotnej i ostatecznej wersji manuskryptu.  

Do wszystkich trzech publikacji przygotowałam większość grafik (figury, tabele, 

załączniki), uczestniczyłam także we wszystkich etapach przygotowywania publikacji 

oraz w procesie odpowiedzi na recenzje, będąc autorką korespondencyjną we wszystkich 

publikacjach. 

 

3. MATERIAŁ BADAWCZY  

W eksperymencie wykorzystano trzy rodzaje kwarcu frakcji 0,5-1,0 mm. Wśród nich były 
to dwa rodzaje kwarcu żyłowego (QW, QK), które pochodziły z mechanicznego 

rozdrobnienia skał, oraz ziarna kwarcu ze środowiska eolicznego (QA). Kwarc żyłowy QW 

został pobrany z odsłonięcia w miejscowości Wojcieszów (Sudety Zachodnie, płd.-zach. 

Polska) z metamorficznych łupków serycytowo-chlorytowych (por. Kryza & Muszyński, 1992) 

a jego powstanie związane było z procesami hydrotermalnymi oraz lokalną aktywnością 

termiczną. Makroskopowo, skała ta jest biała i masywna, charakteryzuje się dużą twardością  

i odpornością na kruszenie. W wyniku kruszenia, rozpada się ona na wydłużone, kanciaste 

ziarna z tendencją do tworzenia odłamków o kształcie ostrzy lub tabliczek. Mikroskopowo, 

składa się z krystalicznego i zrekrystalizowanego kwarcu o ściśle przylegających do siebie 

kryształach subeuhedralnych. Lokalnie, badany kwarc zawiera cienkie i nieregularne zielone 

wrostki, prawdopodobnie o składzie epidotowo-chlorytowym (Cwojdziński & Kozdrój, 2011). 

Niniejszy typ kwarcu QW był obiektem badań w publikacjach nr 1 i 2.  

 Kwarc żyłowy QK pochodzi z odsłonięcia w miejscowości Kletno (Sudety Zachodnie, 

płd.-zach. Polska) z żył kwarcowych oraz kwarcowo-fluorytowych występujących w obrębie 

gnejsów oraz łupków mikowych. Hydrotermalne pochodzenie badanego kwarcu żyłowego 

związane było z migracją wysokozmineralizowanych roztworów wodnych przez regionalną 

strefę tektoniczną i lokalną strefą nasunięcia (Kasza, 1964; Zagożdżon & Zagrodny, 2009). 

Kwarc tworzy naprzemienne warstwy kwarcu mlecznego i ametystu. Makroskopowo, skała jest 

biała z lekkim fioletowym zabarwieniem i charakteryzuje się rozległą siecią spękań i szczelin. 

W wyniku kruszenia, rozpada się na prostokątne i romboedryczne kryształy. Mikroskopowo, 

kwarc budują głównie kryształy euhedralne, których ściany pokryte są drobnymi kryształami 

hematytu (Gaweł, 1947; Zieliński, 1997; Wołkowicz, 2000; Sobień & Nawrocki, 2010). 

Niniejszy typ kwarcu był obiektem badań w publikacji nr 1.  
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 Ziarna kwarcu QA zostały pobrane z dowietrznej strony plejstoceńskiej wydmy 

śródlądowej w miejscowości Sławiny (Nizina Środkowomazowiecka, wsch. Polska),  

z głębokości ok. 3 m poniżej obecnej powierzchni wydmy, tzn. poniżej zasięgu oddziaływania 

współczesnych procesów mrozowych oraz wietrzenia bio-chemicznego związanych  

z procesami glebowymi. Rozwój form wydmowych na tym obszarze zachodził od najstarszego 

dryasu do wczesnego holocenu (Isarin & Renssen, 1999; Kasse, 2002; Hilgers, 2007; Zieliński 

i in., 2016; Moska i in., 2020, 2021), przy dominującym zachodnim kierunku wiatru (Renssen 

i in., 1996). Powierzchnie ziaren kwarcu QA charakteryzują się różnym stopniem obróbki 

eolicznej, od braku śladów aktywności eolicznej poprzez występujące jedynie na najbardziej 

wypukłych fragmentach ziaren, po ziarna w pełni zmienione przez procesy eoliczne. Na tej 

podstawie można przypuszczać, że procesy eoliczne były ostatnimi, które oddziaływały na 

powierzchnie badanych ziaren przed ich depozycją. Niniejszy typ kwarcu był obiektem badań 

w publikacji nr 3.  

 

4. METODY BADAŃ 

Fragmenty żył kwarcowych z Wojcieszowa i Kletna zostały mechanicznie rozdrobnione przy 

użyciu młyna skalnego (żyły kwarcowe z Wojcieszowa) oraz młotka (żyły kwarcowe z Kletna). 

Wszystkie próbki były przesiewane przy użyciu wytrząsarki mechanicznej w celu 

odseparowania ziaren frakcji grubego piasku (0,5-1 mm). Następnie próbki kwarcu żyłowego 

z Wojcieszowa i Kletna zostały umyte w wanience ultradźwiękowej w celu usunięcia 

cząsteczek powstałych w trakcie rozdrabniania osadu oraz pozbycia się ewentualnych pęknięć 

powstałych w czasie przygotowywania do eksperymentu. Każda próbka była analizowana pod 

binokularem w celu wykluczenia ziaren innych niż kwarc. Odseparowane ziarna kwarcu frakcji 

grubego piasku (QW, QK, QA) zostały podzielone na próbki o masie ok. 2 g oraz umieszczone 

na oddzielnych szalkach Petri’ego jako: (1) próbki suche, (2) próbki nawilżone, gdzie ziarna 

znajdowały się na wilgotnym sączku oraz (3) próbki mokre, gdzie ziarna były zanurzone  

w wodzie. Próbki podlegające wietrzeniu w warunkach nawilżonych i mokrych zostały 

przygotowane przy użyciu wody destylowanej, wody o niskiej i wysokiej mineralizacji. 

Ponadto, dla każdego rodzaju kwarcu (QW, QK, QA) zostały przygotowane próbki referencyjne 

(zawierające oryginalne ziarna kwarcu, nie poddane eksperymentalnemu wietrzeniu 

mrozowemu).  
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 Symulacja wietrzenia mrozowego ziaren kwarcu frakcji piaszczystej (QW, QK, QA) 

została przeprowadzona w kontrolowanych warunkach laboratoryjnych przy użyciu 

komercyjnej, pionowej zamrażarki. Urządzenie zostało wyposażone w dodatkowe 

oprogramowanie, umożliwiające automatyczne zmiany temperatury w zakresie od -5˚C do 

+10˚C, symulujące warunki peryglacjalne. Półki, znajdujące się we wewnętrzu urządzenia, 

mają indywidualne systemy chłodzenia i ogrzewania, co zapewniło jednolite warunki 

temperaturowe i wilgotnościowe. W urządzeniu na bieżąco odprowadzane były skropliny oraz 

było ono automatyczne odszranianie w celu uniknięcia wewnętrznej kondensacji pary wodnej 

i krystalizacji kryształków lodu. Przebieg pracy urządzenia obejmował trzy powtarzające się 

etapy, które stanowiły jeden pełny cykl zamarzania-odmarzania, który trwał 4h. Były to:  

(1) faza zamarzania (2 godz.), podczas której temperatura spadała do -5˚C, (2) faza stała  

(1 godz.), podczas której temperatura utrzymywana była na poziomie -5˚C oraz (3) faza 

odmarzania (1 godz.), podczas której temperatura wzrastała do +10˚C. Próbki kwarcu były 

wyjmowane z urządzenia po określonej liczbie cykli zamarzania-odmarzania i pozostawione 

do wyschnięcia w temperaturze pokojowej (~20˚C-22˚C). Zakup urządzenia zamrażająco-

odmrażającego został sfinansowany ze środków Narodowego Centrum Nauki [nr projektu 

2019/33/N/ST10/00021].  

  Na potrzeby pierwszej publikacji, próbki kwarcu QW, QK (suche, nawilżone  

i mokre), zostały wyjęte z urządzenia po 50, 100 i 300 cyklach zamarzania-odmarzania. 

Analizom laboratoryjnym i statystycznym poddano łącznie 42 próbki. Analizy laboratoryjne 

obejmowały analizę uziarnienia przy użyciu analizatora cząstek Malvern Morphologi G3 oraz 

analizę mikromorfologii powierzchni ziaren przeprowadzoną pod skaningowym mikroskopem 

elektronowym (SEM). Analizy statystyczne obejmowały analizę wykresów pudełkowych, test 

Kołmogorowa-Smirnowa, analizę składowych głównych (PCA) oraz analizę skupień.  

Na potrzeby drugiej publikacji, próbki kwarcu QW, QK zostały wyjęte z urządzenia 

po 50, 100, 300, 700 i 1000 cyklach zamarzania-odmarzania. Obejmowały one próbki 
mokre przygotowane przy użyciu wody nisko i wysoko zmineralizowanej. Analizie 

mikromorfologii powierzchni ziaren przy użyciu skaningowego mikroskopu elektronowego 

(SEM) poddano łącznie 10 próbek.  

Na potrzeby trzeciej publikacji, próbki kwarcu QA zostały wyjęte z urządzenia po 

50, 100, 300, 700 i 1000 cyklach zamarzania-odmarzania. Obejmowały one próbki mokre 
przygotowane przy użyciu wody nisko zmineralizowanej. Analizom mikromorfologii ziaren 

kwarcu, nanostrukturalej i statystycznym poddano łącznie 5 próbek. Analiza mikromorfologii 



21 

 

powierzchni ziaren została przeprowadzona przy użyciu skaningowego mikroskopu 

elektronowego (SEM). Analiza nanostrukturalna została przeprowadzona przy użyciu 

transmisyjnego mikroskopu elektronowego (TEM). Analizy statystyczne obejmowały analizę 

skośności rozkładu oraz analizę detekcji obserwacji odstających (ang. outliers)  

z zastosowaniem analizy wykresów pudełkowych, filtra Hampel’a oraz Q testu Dixon’a. 

 Analiza mikromorfologii powierzchni ziaren wykonana została przy użyciu 

skaningowego mikroskopu elektronowego (SEM) typu ZEISS Sigma VP w Laboratorium 

Mikroskopii Elektronowej, Mikroanalizy i Dyfrakcji Rentgenowskiej (Wydział Geologii, 

Uniwersytet Warszawski). Wykonanie analizy zostało sfinansowane ze środków Narodowego 

Centrum Nauki [nr projektu 2019/33/N/ST10/00021]. Analiza nanostrukturalna została 

wykonana przy użyciu transmisyjnego mikroskopu elektronowego (TEM) w Helmoholtz 

Centre Potsdam, GFZ German Research Centre for Geosciences (Poczdam, Niemcy). 

Wykonanie analizy zostało sfinansowane ze środków Inicjatywa Doskonałości – Uczelnia 

Badawcza Uniwersytetu im. Adama Mickiewicza w Poznaniu [nr projektu 003/13/UAM/0019]. 

 

5. ZARYS TREŚCI PUBLIKACJI WCHODZĄCYCH W SKŁAD ROZPRAWY 
DOKTORSKIEJ 

Wszystkie publikacje, wchodzące w skład rozprawy doktorskiej, dotyczą problemu wietrzenia 

mrozowego ziaren kwarcu frakcji piaszczystej w skali mikro w ujęciu eksperymentalnym.  

Publikacja nr 1: Górska M.E., Woronko B., Kossowski T.M., Pisarska-Jamroży M., 2022. 

Micro-scale frost-weathering simulation – Changes in grain-size composition and influencing 

factors. Catena, 212, 106106. 

W publikacji tej przedstawiono wpływ krótkookresowej działalności wietrzenia mrozowego 

(do 300 cykli zamarzania-odmarzania) na rozkład uziarnienia ziaren kwarcu żyłowego. Zmiany 

uziarnienia próbek poddanych wietrzeniu w stosunku do próbki referencyjnej (zawierającej 

oryginalne ziarna kwarcu, nie poddane eksperymentalnemu wietrzeniu mrozowemu) były 

analizowane po 50, 100 i 300 cyklach zamarzania-odmarzania z uwzględnieniem następujących 

zmiennych: rodzaju kwarcu (QW, QK), zawartości wody (próbki suche, nawilżone, mokre) oraz 

mineralizacji wody (woda destylowana, nisko i wysoko zmineralizowana). Różnice  

w rozkładzie uziarnienia, wynikające z destrukcyjnej działalności zamrozu, były obserwowane 

we wszystkich próbkach na każdy etapie wietrzenia (tj. po 50, 100 i 300 cyklach zamarzania-



22 

 

odmarzania). Analizy statystyczne (analiza wykresów pudełkowych, test Kołmogorowa-

Smirnowa, analiza składowych głównych, analiza skupień) rozkładów uziarnienia wykazały 

różne reakcje badanych dwóch typów ziaren kwarcu na zachodzący proces wietrzenia 

mrozowego, niezależnie od zawartości i mineralizacji wody. Największe zmian w rozkładzie 

uziarnienia zostały odnotowane w obrębie frakcji bardzo grubego (1,0-2,0 mm) oraz grubego 

(0,5-1,0 mm) piasku. W przeciwieństwie do hipotezy Halla (1990), wiążącej intensywność 

wietrzenia mrozowego z zawartością frakcji pylastej w osadzie, produkcja ziaren frakcji 

pylastej (0,002-0,063 mm) stanowiła podrzędny produkt wietrzenia mrozowego. 

Zidentyfikowano i wykazano ponadto bardzo duży wpływ defektów pierwotnych (związanych 

ze strukturą wewnętrzną kwarcu; ang. primary defects) oraz defektów wtórnych (związanych  

z przygotowaniem próbki do eksperymentu; ang. preparation defect) ziaren kwarcu na przebieg 

procesu wietrzenia mrozowego. Oba nowe terminy zostały wprowadzone do literatury przez 

autorów publikacji. Ponadto, wykazano wpływ budowy wewnętrznej ziaren kwarcu na ich 

dezintegrację mechaniczną wywołaną zamrozem. Ziarna QW, zbudowane ze ściśle 

przylegających do siebie kryształów kwarcu (ang. close contact), ulegały dezintegracji  

w mniejszym stopniu, niż ziarna QK, które charakteryzowały się występowaniem przestrzeni 

porowej pomiędzy indywidualnymi kryształami kwarcu (ang. open contact). Świadczą o tym 

większe zmiany w udziale procentowym frakcji średniego, drobnego i bardzo drobnego piasku 

(0,063-0,5 mm) oraz pyłu (0,004-0,063 mm) w stosunku do próbek referencyjnych, 

odnotowane dla próbek QK w porównaniu z próbkami QW. Na podstawie zmian w uziarnieniu 

próbek QW i QK wywołanych działalnością zamrozu stwierdzono, że istnieje pewien przedział 

czasu niezbędny do zamanifestowania się efektów działalności wietrzenia mrozowego w skali 

mikro. Przedział ten nazwano lag time i wykazano jego wpływ na początkowym (do 50 cykli 

zamarzania-odmarzania) i bardziej zaawansowanym etapie wietrzenia (100-300 cykli 

zamarzania-odmarzania). 

Publikacja nr 2: Górska M.E., Woronko B., 2022. Multi-stage evolution of frost-induced 

microtextures on the surface of quartz grains – An experimental study. Permafrost and 

Periglacial Processes, 33, 470-489. 

W publikacji przedstawiono wpływ długookresowej działalności wietrzenia mrozowego na 

mikrorzeźbę ziaren kwarcu żyłowego (QW), tj. po 50, 100, 300, 700 i 1000 cyklach zamarzania-

odmarzania. Badaniom poddano próbki mokre przygotowane z dodatkiem wody nisko  

i wysoko zmineralizowanej. Analiza mikromorfologii ziaren kwarcu frakcji piaszczystej 

została przeprowadzona przy użyciu skaningowego mikroskopu elektronowego (SEM) dla 
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próbki referencyjnej oraz po wspomnianych wyżej cyklach. Wyznaczono cztery mikrostruktury 

diagnostyczne dla wietrzenia mrozowego: małe i duże przełamy muszlowe (oznaczone jako cf 

i CF; ang. conchoidal fractures) oraz małe i duże breakage blocks (oznaczone jako bb i BB). 

Na podstawie zmian mikrostrukturalnych obserwowanych na powierzchni badanych ziaren 

kwarcu, zidentyfikowano dwa rodzaje wietrzenia mrozowego działające w skali mikro. Są to: 

(1) wietrzenie fizyczne, dominujące w trakcie pierwszych 300 cykli zamarzania-odmarzania, 

manifestujące się postępującym rozwojem mikrostruktur cf, CF, bb, BB, oraz (2) wietrzenie 

chemiczne, dominujące po 300 cyklach zamarzania-odmarzania i manifestujące się obecnością 

skorupy powstałej z wytrącania składników rozpuszczonych w wodzie w czasie zamarzania, 

która zaciera pierwotną mikrorzeźbę ziaren i ogranicza wietrzenie fizyczne. W ewolucji 

mikrorzeźby charakterystycznej dla wietrzenia mrozowego wydzielono trzy etapy: (1) etap 

inicjalny, w czasie którego powstaje głównie mikrostruktura CF, (2) etap rozwoju z dominacją 

mikrostruktur cf, oraz (3) etap zaawansowany, przejawiający się tworzeniem mikrostruktur 

typu bb i BB. Wykazano, że przedstawiona trzy-etapowa ewolucja mikrorzeźby, pochodzenia 

mrozowego może zostać przerwana przez proces „odmładzania” (ang. refreshing), który 

prowadzi do odsłonięcia świeżej, niezwietrzałej powierzchni ziaren, a tym samym proces 

wietrzenia zaczyna się na niej od nowa.  

Publikacja nr 3: Górska M.E., Woronko B., Kossowski T.M., 2023. Factors influencing the 

development of microtextures on cold-climate aeolian quartz grains revealed by experimental 

frost action. Permafrost and Periglacial Processes, 2023, 1-25. 

W publikacji przedstawiono efekty długookresowej działalności wietrzenia mrozowego na 

mikrorzeźbę ziaren kwarcu transportowanych w środowisku eolicznym (QA). Badaniom 

poddano próbki mokre przygotowane z dodatkiem wody nisko zmineralizowanej. Analiza 

mikrostrukturalna została przeprowadzona przy użyciu skaningowego mikroskopu 

elektronowego (SEM) dla próbki nie poddanej procesowi wietrzenia oraz po 50, 100, 300, 700 

i 1000 cyklach zamarzania-odmarzania. Dodatkowo, wykonano analizę nanostrukturalną przy 

użyciu transmisyjnego mikroskopu elektronowego (TEM) dla ziaren nie poddanych procesowi 

wietrzenia oraz po 100 i 1000 cyklach zamarzania-odmarzania. Obserwowanymi efektami 

wietrzenia mrozowego były małe i duże przełamy muszlowe (oznaczone jako cf i CF; ang. 

conchoidal fractures), małe i duże breakage blocks (oznaczone jako bb i BB) oraz pęknięcia 

na powierzchni ziaren. Ze względu na kształt małych przełamów muszlowych (ang. conchoidal 

fractures) wyróżniono dwa typy tych mikrostruktur (oznaczone jako cfI i cfII). Zaobserwowano 

stopniowy wzrost liczby mikrostruktur pochodzenia mrozowego (cf, CF, bb, BB) na 
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powierzchni analizowanych ziaren kwarcu wraz z czasem trwania wietrzenia, manifestującym 

się liczbą cykli zamarzania-odmarzania. Liczba tych mikrostruktur była stosunkowo niewielka 

do 700 cykli zamarzania-odmarzania, a jej znaczny wzrost odnotowano dopiero po 1000 

cyklach zamarzania-odmarzania. Na tej podstawie stwierdzono, że ziarna kwarcu pochodzenia 

eolicznego (QA), w porównaniu do ziaren kwarcu żyłowego (QW, QK), wymagają znacznie 

dłuższego czasu działania wietrzenia mrozowego w celu zamanifestowania się jego efektów,  

a więc charakteryzują się dłuższym lag time. Podatność ziaren eolicznych, których transport 

odbywał się w zimnym klimacie, na powstawanie mikrostruktur mrozowych zależy między 

innymi od wewnętrznych cech ziaren kwarcu, będących efektem procesów eolicznych, którym 

były poddawane oraz pierwotnej ich struktury. Stwierdzono, że modyfikacje struktury ziaren 

kwarcu na skutek procesów eolicznych prowadzą do powstania podpowierzchniowej strefy 

uderzeniowej (ang. impact zone). Miąższość tej strefy determinuje głębokość, do jakiej mogą 

rozwijać się mikrostruktury pochodzenia mrozowego. Drugim czynnikiem wpływającym na 

podatność ziaren eolicznych, pochodzących z zimnego klimatu, na powstawanie mikrostruktur 

mrozowych są ich pierwotne i wtórne defekty sieci krystalicznej. Wykazano także zależność 

pomiędzy liczbą mikrostruktur mrozowych rejestrowaną na powierzchni ziaren kwarcu 

pochodzenia eolicznego a kształtem samych ziaren, w szczególności ich kulistością. 

Stwierdzono, że ziarna charakteryzujące się niską kulistością wykazują mniejszą podatność na 

powstawanie mikrostruktur pochodzenia mrozowego, niż ziarna o wysokiej kulistości. 

Udowodniono, że w danej populacji ziaren poddawanych wietrzeniu mrozowemu, nie 

wszystkie ziarna reagują na zmiany temperatury w jednakowym stopniu.  

 

6. WNIOSKI 

Badania przeprowadzone w ramach rozprawy doktorskiej dokumentują przebieg  
i wyniki długookresowej symulacji eksperymentalnej wietrzenia mrozowego ziaren 

kwarcu frakcji piaszczystej w skali mikro. Otrzymane wyniki dają wgląd w przebieg 
wietrzenia mrozowego ziaren kwarcu żyłowego i eolicznego, co stanowi istotny krok ku 

dokładniejszym interpretacjom mikrostrukturalnym. Zaproponowana metodologia 
badań może stanowić punkt wyjścia dla przyszłych badań eksperymentalnych wietrzenia 
mrozowego ziaren kwarcu w skali mikro. 
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6.1. Przebieg wietrzenia mrozowego ziaren kwarcu frakcji piaszczystej w skali mikro 

Badania przeprowadzone w ramach niniejszej rozprawy doktorskiej wykazały, że wietrzenie 

mrozowe w skali mikro jest procesem bardziej skomplikowanym, niż do tej pory sądzono. Raz 

zainicjowane, prowadzi do dezintegracji ziaren kwarcu i powstania charakterystycznej 

mikrorzeźby. Przebieg wietrzenia mrozowego w skali mikro w większej mierze zależy od 

czynników wewnętrznych (tj. cechy wewnętrzne ziaren kwarcu, cechy ziaren odziedziczone z 

poprzednich środowisk sedymentacyjnych), niż zewnętrznych (dostępność i mineralizacja 

wody). W konsekwencji, reakcja ziaren kwarcu różnej genezy na wietrzenie mrozowe oraz ich 

podatność na modyfikacje wywołane zamrozem są trudne do przewidzenia i pozostają 

charakterystyczne dla danego typu ziaren.  

6.2. Produkcja ziaren frakcji pylastej na skutek wietrzenia mrozowego 

Wietrzenie mrozowe ziaren kwarcu żyłowego (QW, QK) po 300 cyklach zamarzania-

odmarzania wykazało dominujący wpływ cech wewnętrznych ziaren na przebieg ich 

dezintegracji mrozowej w skali mikro. Szczególną rolę pełni typ kontaktu pomiędzy 

poszczególnymi kryształami budującymi ziarno kwarcu oraz obecność inkluzji ciekło-

gazowych lub ich pozostałości. Destrukcja mechaniczna ziaren kwarcu wywołana zamrozem 

wykorzystuje strefy osłabienia (ang. weakness zones) w obrębie ich struktury krystalicznej. 

Należą do nich defekty pierwotne (ang. primary defects) oraz wtórne (ang. preparation / 

inherited defects). Na początkowym etapie wietrzenia, tj. po 50 cyklach zamarzania-

odmarzania, następuje eliminacja defektów wtórnych, która prowadzi do destrukcji ziaren 

frakcji bardzo grubego piasku (1-2 mm) i produkcji ziaren frakcji grubego (0,5-1 mm)  

i średniego (0,25-0,5 mm) piasku. Na dalszym etapie wietrzenia, tj. po 100 i 300 cyklach 

zamarzania-odmarzania, zostają wykorzystane defekty pierwotne, które prowadzą do produkcji 

ziaren frakcji bardzo grubego piasku (1-2 mm). Zagadnienie powstawania ziaren frakcji bardzo 

grubego (1-2 mm) i grubego (0,5-1 mm) piasku na skutek wietrzenia mrozowego nigdy 

wcześniej nie było omawiane w literaturze.  

W wyniku eliminacji większość defektów wtórnych i pierwotnych, na bardziej 

zaawansowanym etapie wietrzenia, tj. po 300 cyklach zamarzania-odmarzania, dochodzi do 

odsłonięcia nienaruszonej, wewnętrznej części ziarna (ang. host grain). Od tego momentu, 

proces wietrzenia mrozowego ziarna jest utrudniony i większa liczba cykli zamarzania-

odmarzania jest potrzebna, by doszło do jego destrukcji. Udokumentowana, w efekcie 
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przeprowadzonego eksperymentu, wielkość produkcji frakcji pylastej jest nieznaczna i nie 

odzwierciedla intensywności wietrzenia mrozowego (por. Hall, 1990).  

6.3. Modyfikacje powierzchni ziaren kwarcu na skutek wietrzenia mrozowego  

Długookresowa symulacja wietrzenia mrozowego, tj. po 1000 cyklach zamarzania-odmarzania, 

ziaren kwarcu żyłowego (QW) i eolicznego (QA) oraz analiza mikrostrukturalna powierzchni 

ziaren potwierdziły dominację czterech diagnostycznych dla procesu zamrozu mikrostruktur: 

małych (>10 µm) i dużych (<10 µm) przełamów muszlowych (oznaczone jako cf i CF) oraz 

małych (>10 µm) i dużych (<10 µm) mikrostruktur typu breakage blocks (oznaczone jako bb  

i BB). Poza wymienionymi wyżej mikrostrukturami odzwierciedlającymi dominację wietrzenia 

fizycznego, zidentyfikowano mikrostruktury pochodzenia chemicznego. Manifestują się one  

w formie skorupy, której obecność powoduje zatarcie pierwotnej mikrorzeźby ziaren i może 

zahamować proces wietrzenia fizycznego.  

Z przeprowadzonych obserwacji płynie istotny wniosek dotyczący możliwości rekonstrukcji 

stopnia zaawansowania procesu wietrzenia mrozowego. Liczba mikrostruktur mrozowych 

pochodzenia mechanicznego (cf, CF, bb, BB) wskazuje na stopień rozwoju mikrorzeźby 

mrozowej ziaren kwarcu, ale nie świadczy ona o stopniu zaawansowania samego procesu 

wietrzenia mrozowego. Wynika to z faktu, że rozwój mikrorzeźby mrozowej ziaren kwarcu,  

w trakcie postępującego procesu wietrzenia, może zostać przerwany przez proces 

„odmładzania” powierzchni ziaren, który prowadzić może do odsłonięcia świeżej, 

niezwietrzałej powierzchni. Oddziaływanie zamrozu na powierzchnię ziaren kwarcu prowadzi 

do powstania cienkiej, zewnętrznej warstwy, zdefiniowanej jako warstwa wyeksponowana na 

zamróz (ang. frost-exposed skin). Jej miąższość determinuje głębokość, do jakiej wietrzenie 

mrozowe najprawdopodobniej penetrować będzie ziarno kwarcu, przyczyniając się do rozwoju 

mikrostruktur mrozowych (cf, CF, bb, BB).  
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SUMMARY OF THE DOCTORAL DISSRETATION 

 

Experimental frost weathering of quartz grains – the record of changes in micromorphology 

and grain-size composition 

 

Eksperymentalne wietrzenie mrozowe ziaren kwarcu  

– zapis zmian w mikromorfologii i uziarnieniu 

 

1. INTRODUCTION 

Frost weathering, defined also as gelivation or cryogenic weathering, is an example of physical 

(mechanical) weathering or a combination of physical, biochemical or physicochemical 

processes (Hall & Lautridou, 1991; French, 2017). Despite the long tradition of research on this 

phenomenon, it is still believed that it is a poorly understood group of physicochemical 

processes that operate in cold climates. Frost weathering (mechanical) is a process of 

mechanical disintegration of rocks, which occurs as a result of cyclic transitions of temperature 

through 0˚C (e.g. French, 2017). Conditions conducive to frost disintegration of rocks are 

identified with the cold climate, in particular with the periglacial environment (e.g. Hall & 

Lautridou, 1991; French, 2017), which mainly covers areas located in the foreground of glaciers 

and ice sheets, areas of high latitude and high mountains. The extent of the area affected by 

periglacial processes is closely related to the presence of permafrost (e.g. Zhang et al., 2008; 

French, 2017; Ballantyne, 2018; Menzies & Van der Meer, 2018) and determined by regional 

climatic conditions. However, the process of frost weathering also occurs wherever the ground 

temperature oscillates around 0°C. 

The present-day periglacial environment covers about 25% of the Earth's land area (French, 

2017) and extends mainly in the northern hemisphere, including areas located in the polar and 

subpolar climate zones, as well as high mountains of low and medium latitudes (William & 

Smith, 1989; French , 2017). However, its maximum extent in the northern hemisphere has 

changed several times in the past due to multiple transgressions and regressions of the Earth’s 

ice sheet (e.g. Goździk, 1995; Lindner et al., 2004; Błaszkiewicz, 2011; Marks, 2011; Van Loon 

et al., 2014; Vandenberghe et al., 2014, 2016; Marks et al., 2019). For this reason, the effects 

of frost weathering are also commonly recorded in sediments beyond the extent of present-day 

permafrost.  
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The history of research on frost weathering processes, its impact on rocks and sediments, 

and related effects dates back to the beginning of the 20th century (see French, 2017; Matsuoka 

& Murton, 2008), when the presence of cracked sandstone blocks on the slopes of the 

Carpathian Mountains was associated with destructive frost action (e.g. Łoziński, 1909, 1912). 

Frost weathering depends on a number of factors operating in the natural environment, 

i.e.: (1) average annual air temperature (e.g. Halsey et al., 1995; Frauenfeld et al., 2004), (2) 

rock surface temperature (e.g. Hall, 2004), (3) water availability (Hallet et al., 1991; Matsuoka, 

1995), (4) slope exposure (e.g. Matsuoka et al., 1997; Hall, 2004 ), (5) weather conditions 

(insolation, cloud cover and precipitation; Boelhouwers, 2003; McFadden et al., 2005), (6) wind 

speed (McKay et al., 2009), (7) snow cover (Hall, 1980; Stieglitz et al., 2003; Frauenfeld et al., 

2004), (8) bedrock characteristic (e.g. Hall, 1992, Matsuoka, 2001a; Rödder & Kneisel, 2012) 

or (9) site altitude (e.g. Harris et al., 2001a). The multitude of factors influencing the course of 

the frost weathering process, its intensity, changes over time or effects, and especially the lack 

of information on how long a given sediment has been subjected to this process, makes it 

difficult to study this process in natural conditions. Therefore, much attention is paid to 

laboratory experiments simulating periglacial conditions (e.g. Lautridou & Ozouf, 1982; 

Wright et al., 1998; Murton et al., 2000; Wright, 2000; Kaufmann, 2004). The first experimental 

research in the field of frost weathering was carried out in 1956 by J. Tricart, paving the way 

for further research that focused on the process of frost weathering of rocks and sediments of 

various types (e.g. Walder & Hallet, 1986; Matsuoka, 1990). Nowadays, research conducted 

under laboratory conditions is carried out both on a macro scale (in the cm - m scale) and on  

a micro scale (in the µm - cm and even nm scale; Matsuoka, 2001b). On a macro scale, frost 

weathering leads to rock disintegration and the formation of sharp-edged, angular rock blocks 

(Lautridou & Ozouf, 1982; Matsuoka, 2001a, b). However, on a micro scale, it results in the 

production of fine particles, including silt fractions (Hall, 1990). Moreover, the recognition of 

the effects of frost weathering and the factors controlling it is very important from the economic 

point of view due to the mechanical destruction of building materials caused by frost action 

(e.g. Harris et al., 2001b; Grebenets et al., 2002; Wang et al., 2004; Thomachot et al., 2005; 

Wei et al., 2009; Li et al., 2010; Ruedrich et al., 2011; Varlamov, 2018).  

Frost weathering affects rocks, sediments and individual grains by: (1) volumetric 

growth of water during freezing, and (2) growth of segregation ice lenses (e.g. Matsuoka & 

Murton, 2008). The first process is associated with a volumetric increase of water by 9% during 

freezing. In theory, for the effects of this process to manifest, the sediment or rock undergoing 
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weathering should be saturated with water, and the freezing front should affect it evenly from 

all sides (e.g. Walder & Hallet, 1985, 1986). In the natural environment, these conditions are 

found only within the near-surface, several-centimetre layer of rocks / sediments, in which 

cracks / pores are filled with water, and the process of water freezing is rapid (Matsuoka & 

Murton, 2008). On a micro scale, the process of volumetric growth of water due to freezing 

leads to mechanical destruction of grains as a result of ice crystal growth within microcracks 

and microfissures or changes in the volume of gases / liquids filling inclusions present in grains 

during freezing and thawing (Konishchev & Rogov, 1993; Konishchev et al., 2005). In addition, 

the presence of a film of unfrozen (hygroscopic) water on the surface of the grains (Konishchev 

& Rogov, 1993) and the pressure of frozen film water leads to the widening of existing cracks 

and fissures in the grains, as well as the formation of new ones (the so-called hydrofracturing 

process). Thus, the destruction of grains takes place. This type of frost weathering is referred 

as type "F" (Woronko & Hoch, 2011).  

The process of segregation ice growth refers to the formation of lenses of ground ice 

(Walder & Hallert, 1985, 1986) as a result of suction caused by pressure gradients (Williams & 

Smith, 1989) prevailing at different depths. Related to the freezing activity, cryosuction forces 

the unfrozen water contained in the sediment to migrate toward the lower pressure values that 

prevail around the frozen lens of ice (e.g. Hallet et al., 1991). As a result of this process, 

sediment uplifting occurs. In the natural environment, the formation of segregation ice is 

favoured by a slow freezing rate and the presence of fine-grained, porous, and water-saturated 

sediment, in which cryosuction can occur (Anderson, 1998; Matsuoka, 2001b). The destructive 

effects of the growth of segregation ice have been described and documented in numerous 

laboratory studies (Akagawa & Fukuda, 1991; Hallet et al., 1991; Murton et al., 2000, 2001). 

On a micro scale, this process can lead to small displacements of grains relative to each other, 

and as a result, to their destruction. Woronko & Hoch (2011) called this type of weathering "P" 

type.  

1.1. Frost weathering of sand-sized quartz grains 

On the micro scale, analyses are most often carried out on sand-sized quartz grains (e.g. 

(Wright, 2000; Mahaney, 2002; Degórski & Kowalkowski, 2011; Schwamborn et al., 2012; 

Costa et al., 2013; Vos et al., 2014; Woronko & Pisarska-Jamroży, 2016; Kalińska-Nartiša et 

al., 2017; Kemnitz & Lucke, 2019). Quartz is characterized by a high susceptibility to 

mechanical weathering, which results from the presence of defects in its crystal lattice 
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(Konishchev & Rogov, 1993). These defects include liquid or gaseous inclusions, inclusions of 

other minerals, or mosaic internal structure of quartz grains. Moreover, the mechanical 

disintegration of quartz grains is favoured by the widespread presence of cracks observed both 

in the scale of the entire grain, and in the scale of individual crystals forming the grain. As  

a consequence, the impact of frost weathering on individual quartz grains leads to their 

mechanical modification in terms of size, as well as microrelief. The products of frost 

weathering of quartz grains in the micro-scale are: (1) silt-sized grains, and (2) microrelief, 

which consists of a set of microtextures characteristic of this process.  

(1) Frost-driven production of silt-sized grains 

The process of mechanical destruction of grains caused by freezing, leading to the formation of 

fractions in the range from µm to cm, is called microgelivation (Matsuoka, 2001b; see the 

criticism of this concept in Hall & Thorn, 2011). It involves the formation and development of 

micro-cracks and the widening and merging of pores within rocks/sediments (Matsuoka, 

2001a). Vyacheslav N. Konischev was the first to draw attention to this issue (Konishchev, 

1973; Kornishchev & Rogov, 1993; Konishchev et al., 2005), pointing to the mineralogical 

selectivity of frost weathering, as a result of which quartz grains tend to disintegrate into silt-

sized grains (0.01-0.05 mm) under the influence of advancing frost weathering. Factors 

influencing the course of microgelivation include: (1) thermal conditions, including the rate of 

temperature decrease (freezing), the number of freeze-thaw cycles, (2) water availability, 

including water content in the sediment / rock and the amount of water migration during 

sediment freezing, and (3) characteristics of the sediment subjected to frost weathering, 

including susceptibility to deformation, granulometric composition, and porosity (Matsuoka, 

2001b).  

 According to Hall (1990), the content of silt-sized grains in the sediment proves the 

intensity of frost weathering to which this sediment was subjected. The validity of this 

hypothesis is confirmed by the Cryogenic Weathering Index (CWI), which indicates the 

enrichment of the sediment with quartz grains of the 0.01-0.05 mm fraction in relation to the 

0.05-0.1 mm fraction compared to feldspar grains of the above fractions (Konishchev, 1998). 

As a consequence, sediments located within the range of permafrost and subjected to intensive 

frost weathering are characterized by CWI values > 1 (Konishchev, 1999; Demitroff et al., 

2007; Schwamborn et al., 2008). Based on experimental studies simulating 360 freeze-thaw 

cycles of a block of quartz sandstone, Wright (2000) observed the production of grains in the 
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2-90 µm fraction range, consisting of: (1) grains formed by the spalling or removal of 

overgrowths from the underlying grains that formed sandstone, (2) whole quartz grains 

detached from the weathering rock, and (3) grains formed as a result of cracking of individual 

quartz grains. Wright (2000) proved that the production of silt-sized grains amounted to only 

0.001-0.1% of the original mass of the sandstone block, which accounted for 28% of the 

sediment formed as a result of frost weathering. According to Wright (2007), the production of 

silt-sized grains as a result of frost weathering occurred as a result of: (1) exploiting the cracks 

and fissures present in the grain, (2) the impact of forces exerted on the grains as a result of the 

growth of ice or salt crystals, and (3) fracturing and spalling of fragments of quartz grains.  

(2) Frost-induced modifications of the surface of quartz grains 

The processes affecting the sand-sized quartz grains during their transport in current 

environments (e.g. aeolian, fluvial, glacial) and as a result of post-depositional processes are 

recorded on the grain surface with a wide range of microtextures. Therefore, the analysis of 

microtextures observed on the surface of quartz grains is a commonly used method in the 

interpretation of, among others, the provenance of sediments, the nature of sedimentary 

environments and the processes operating in them (e.g. Krinsley & Doornkamp, 1973; Bull, 

1981; Marshall, 1987; Mahaney, 1995, 2002; Helland & Holmes, 1997; Woronko, 2000; 

Mahaney et al., 2001; Van Hoesen & Orndorff, 2004; Rose & Hart, 2008; Schwamborn et al., 

2008; Degórski & Kowalkowski, 2011; Krishner et al., 2011; Costa et al., 2012, 2013; Immonen 

et al., 2014; Vos et al., 2014; John et al. , 2015; Woronko et al., 2015; Woronko, 2016; Woronko 

& Pisarska-Jamroży, 2016; Kalińska-Nartiša et al., 2017; Molén, 2014).  

 The formation of microtextures on the surface of quartz grains as a result of frost 

weathering depends on the influence of a number of factors, the most important of which are: 

(1) number of freeze-thaw cycles, (2) rate of temperature decrease (freezing), (3) type of 

sediment / rock, (4) grain features formed during transport in other environments (e.g. aeolian, 

fluvial), (5) presence of defects in the crystal lattice of grains, (6) water availability, and (7) 

degree of grain roundness (Woronko, 2016).  

So far, the analyses of the surface of the sand-sized quartz grains originating from 

present-day and ancient periglacial environments have led to distinguish a set of diagnostic 

microtextures for frost weathering. The most important and most common ones are: small- (<10 

µm) and large-sized (>10 µm) conchoidal fractures and breakage blocks (Kowalkowski, 1988; 

Kowalkowski & Mycielska-Dowgiałło, 1980, 1985; Konishchev & Rogov, 1993; Konishchev 
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et al., 2005; Schwamborn et al., 2006, 2012; Woronko, 2012; Woronko & Hoch, 2011; 

Woronko & Pisarska-Jamroży, 2016). Other microtextures, such as fracture face (Schwamborn 

et al., 2006, 2012; Woronko, 2012), crescentic gouges or scaling surface (Woronko, 2012; 

Woronko & Pisarska-Jamroży, 2016) are recorded subordinately. The crust on the surface of 

quartz grains was also identified and associated with frost weathering products (Kowalkowski, 

1988; Dietzel, 2005; Woronko, 2012; Woronko & Pisarska-Jamroży, 2016). Schwamborn et al. 

(2006, 2012) described quartz grains from the fossil active layer as angular, exhibiting high 

relief and sharp edges. A characteristic feature of quartz grains originating from the periglacial 

environment is also the presence of numerous cracked grains (Konishchev & Rogov, 1993; 

Konishchev et al., 2005; Schwamborn et al., 2006, 2012; Woronko, 2012), which may indicate 

the extent of the active layer. Moreover, experimental research conducted by Dietzel (2005) 

confirmed the precipitation of mineral substances on the surface of quartz grains as a result of 

repeated freeze-thaw cycles.  

A particularly important scientific problem in the study of quartz grains subjected 

to freezing processes is the determination of the number of freeze-thaw cycles that the 

analysed grains underwent in the past. In the case of natural conditions, this factor 

remains unknown. As a consequence, analysis of the surface micromorphology of quartz 

grains records only the presence or absence of microtextures formed as a result of frost 

weathering. In the light of the above, it is difficult to link its effects with the time interval in 

which the grains were weathered, and therefore to determine how many freeze-thaw cycles 

were needed for the formation of a given microstructure. Experimental research, in which 

individual factors that influence the course of the weathering process are strictly controlled, 

may be crucial in this regard. The known number of simulated freeze-thaw cycles will allow 

for the determination of the relationship between the degree of advancement of the frost 

weathering process and the effects of this process, manifested by the production of the 

silt-sized grains and the formation of specific microtextures. 

Despite extensive knowledge on the process of frost weathering of rocks that occurs in 

the periglacial environment (e.g. French, 2017; Ballantyne, 2018; Menzies & Van der Meer, 

2018), the micro-scale frost weathering of quartz grains remains poorly understood. There are 

a number of issues that require further research: (1) the course of micro-scale frost weathering 

of quartz grains over time, including the process of their mechanical destruction, leading to the 

formation of frost-originated microtextures; (2) factors influencing the course of micro-scale 

frost weathering of quartz grains, including the number of freeze-thaw cycles necessary to 
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manifest the effects of frost weathering; (3) the reaction of quartz grains of various origin to the 

progressing process of frost weathering. 

Experimental research can be employed to clarify information about the climatic conditions 

prevailing in the periglacial environment in the geological past, as well as to reconstruct the 

intensity of frost weathering and explain the relationship between the frost weathering process 

and its micro-scale effects. 

 

2. EXPERIMENTAL STUDIES ON FROST WEATHERING CONDUCTED AS A 

PART OF THE DOCTORAL DISSERTATION 

The research work carried out as part of the doctoral dissertation includes an 

experimental study on the micro-scale frost weathering. The object of the study included 

three types of sand-sized (0.5-1.0 mm) quartz grains subjected to frost weathering under 

controlled laboratory conditions. The subject of the research concerned the issue of 

changes in the grain-size composition of sediments and the formation of microtextures on 

the surface of quartz grains as a result of frost weathering.  

 

For the purposes of the dissertation, the following scientific problems were addressed: 

1. The general course of micro-scale frost weathering of sand-sized quartz grains 

over time, including: 

a. the factors influencing the process, 

b. the reaction of quartz grains of different origin to the frost weathering, 

c. the susceptibility of quartz grains to frost-induced modifications; 

2. The frost-driven production of a silt-sized fraction, including: 

a. the factors influencing the changes in grain-size composition of sediments and 

production of silt-sized fraction (number of freeze-thaw cycles, origin of quartz 

grains, water content, water mineralization),  

b. the number of freeze-thaw cycles required for grain disintegration to occur, 

c. the verification of Hall’s (1990) hypothesis on the relationship between the 

intensity of frost weathering and the content of silt-sized fraction in sediments 

subjected to frost action; 



41 

 

3. The formation of frost-originated microrelief on the sand-sized quartz grains, 

including: 

a. the microtextures peculiar for frost weathering, 

b. the evolution of frost-induced microtextures over time, i.e. with an increase in 

the number of freeze-thaw cycles. 

 

The main goals of the conducted research involve: 

1. A long-term (up to 1 000 freeze-thaw cycles) experimental simulation of the micro-

scale frost weathering of sand-sized quartz grains;  

2. Identification of short- and long-term effect of frost weathering of sand-sized quartz 

grains, including: 

a. Identification of frost-induced changes in grain-size distribution of quartz 

grains compared to the reference distribution, 

b. Identification of frost-induced changes in micromorphology of quartz grains. 

 

The following research tasks were undertaken to achieve the research goals: 

1. Preparation of the experimental study, including the development of workflow of the 

freeze-thaw device and setting the parameters of simulated conditions; the collection of 

samples in the field; the preparation of quartz grains for the experimental study; 

2. Main phase of the experimental study, including the collection of the samples after 

50, 100, 300, 700 and 1 000 freeze-thaw cycles; 

3. Analyses of quartz grains subjected to the experimental frost weathering, including 

the analysis of grain-size distribution and microtextural analysis; 

4. Statistical analyses of the obtained results of grain-size distribution and microtextural 

analysis, 

5. Interpretation of the results. 

 

The doctoral dissertation consists of a set of three peer-reviewed research publications 

(see List of publications included in the doctoral dissertation) with an introductory 

summary section. The original full-text publications are provided in the attachments (see 

Attachments 1-3). All the publications are multi-authored, and my participation in each of 
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them is documented with relevant declarations (see Declaration of authors). The research 

methodology employed in the study was developed together with supervisors (prof. dr 

hab. Barbara Woronko, prof. dr hab. Małgorzata Pisarska-Jamroży). As part of the work 

documented in each of the publications, I was involved in the entire research process, i.e. 

preparation and conduction of the experimental study, analysis, and publication of the 

obtained results. 

• For the purpose of the first publication (Górska M.E., Woronko B., Kossowski T.M., 

Pisarska-Jamroży M., Micro-scale frost-weathering simulation – Changes in grain-size 

composition and influencing factors), I conducted all the analyses of the grain-size 

distribution; I interpreted the obtained results with all the co-authors; I participated in 

the preparation of the original and final draft of manuscript.  

• For the purpose of the second publications (Górska M.E., Woronko B., Multi-stage 

evolution of frost-induced microtextures on the surface of quartz grains – An 

experimental study), I conducted all the microtextural analyses of quartz grains along 

with the interpretation of the results together with co-author / supervisor (prof. dr hab. 

Barbara Woronko); I participated in the preparation of the original and final draft of 

manuscript. 

• For the purpose of the third publication (Górska M.E., Woronko B., Kossowski T.M., 

Factors influencing the development of microtextures on cold-climate aeolian quartz 

grains revealed by experimental frost action), I conducted all the microtextural analyses 

of quartz grains together with co-author / supervisor (prof. dr hab. Barbara Woronko); 

I interpreted the obtained results with all the co-authors; I participated in the preparation 

of the original and final draft of manuscript.  

 

I prepared most of the graphics (figures, tables, appendices) included in the publications. 

Finally, I participated in all stages of each publication process, including serving as the 

corresponding author and responding to reviewers. 

 

3. MATERIALS 

Three types of sand-sized quartz grains were subjected to the experimental simulation of 

frost weathering. They included two types of mechanically crushed vein quartz (QW, QK) 

and one type of quartz originating from the aeolian environment (QA). Vein quartz, 
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assigned as QW, was gathered at the Wojcieszów site (Polish Western Sudetes, SW Poland), 

where it forms a distinct sheet-like body within the sericite-chlorite metamorphosed claystones 

(cf. Kryza & Muszyński, 1992). The origin of the studied vein quartz relates to the hydrothermal 

processes associated with local thermal activity. Macroscopically, the rock is white and 

massive. It is characterised by high hardness and crushing resistance. Upon crushing, it breaks 

into elongated, angular grains with a tendency to form blade- or tabular-shaped pieces. 

Microscopically, it comprises the cross-cutting crystallized and recrystallized quartz of closely-

spaced subhedral crystals. Locally, it bears thin and irregular green inclusions, probably of 

epidote-chlorite composition (Cwojdziński & Kozdrój, 2011). The studied vein quartz was the 

research object in the first and second publications included in the doctoral dissertation. 

Vein quartz, assigned as QK, was gathered at the Kletno site (Polish Western Sudetes, 

SW Poland) from the quartz and quartz-fluorite vein deposits hosted within gneisses and mica 

schists. The hydrothermal origin of the studied vein quartz is associated with the migration of 

highly-mineralized water solutions through a regional tectonic zone and locally-developed 

thrust zone (Kasza, 1964; Zagożdżon & Zagrodny, 2009). The studied vein quartz forms 

alternating layers of milky quartz and amethyst. Macroscopically, the rock is white with a slight 

violet tint and bears extensive network of cracks and fissures. Upon crushing, it breaks into 

rectangular and rhombohedral crystals. Microscopically, euhedral quartz crystals predominant 

and fine hematite crystals are locally present on their walls (Gaweł, 1947; Zieliński, 1997; 

Wołkowicz, 2000; Sobień & Nawrocki, 2010). The studied vein quartz was the research object 

in the first publication included in the doctoral dissertation. 

Aeolian quartz, assigned as QA, was collected from the stoss side of a Pleistocene inland 

dune at the Sławiny site (Middle Mazovia Lowlands, E Poland) from a depth of approx. 3m, 

i.e. beyond the range of present-day ground freezing and bio-chemical weathering of soils. 

Development of dune forms on this area continued from the Oldest Dryas to Early Holocene 

(Isarin & Renssen, H., 1999; Kasse, 2002; Hilgers, 2007; Zieliński et al., 2016; Moska et al., 

2020, 2021) under the influence of prevailing west wind (Renssen et al., 1996). The studied 

quartz grains show a different degree of aeolian-induced modification of their surfaces, i.e. from 

non-visible aeolian-induced modifications, to modifications visible only on the most concave 

parts of grains, and grains with surfaces entirely imprinted by aeolian modifications. Therefore, 

aeolian reworking is thought to be the last process acting over the surface of studied grains prior 

to deposition. The studied aeolian quartz was the research object in the third publication 

included in the doctoral dissertation. 
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4. METHODS 

The fragments of massive vein rocks gathered at the Wojcieszów and Kletno sites were 

mechanically crushed using a bench-top ring mill (vein rocks from Wojcieszów) and a hand 

hammer (vein rocks from Kletno). All samples were sieved using a mechanical shaker to 

separate the coarse sand fraction (0.5-1 mm). Afterwards, the samples of the vein quartz from 

Wojcieszów and Kletno were washed using the ultrasonic cleaner to remove the particles and 

eliminate the cracks formed during rock crushing. Each sample was viewed under a binocular 

microscope to exclude grains other than quartz from further analysis. Separated coarse sand-

sized quartz grains (QW, QK and QA) were divided into equal samples of approx. 2 g and stacked 

on individual Petri dishes as: (1) dry samples, (2) moistened samples, where the grains were on 

filter paper soaked with water, and (3) wet samples, where the grains were immersed in water. 

Moistened and wet samples were prepared with distilled, low mineralized, and highly 

mineralized water. Moreover, the reference sample (i.e. sample consisting original grains not 

subjected to experimental frost weathering) was prepared for all the studied types of quartz 

(QW, QK, QA).  

The experimental simulation of frost weathering of sand-sized quartz grains (QW, QK, QA) was 

conducted under controlled laboratory conditions using a commercial upright freezer. The 

device was equipped with special software and programmed for automated and defined 

temperature changes ranging from -5˚C up to +10˚C simulating the conditions of periglacial 

environment. The internal shelves of the device had an individual cooling and heating system, 

which provided the uniform temperature and humidity conditions inside the device. The device 

was programmed for permanent condensate drainage and automatic defrosting to avoid the 

internal condensation of water vapor and crystallization of ice crystals. The workflow of the 

device included three repeating temperature stages which constituted one complete freeze-thaw 

cycle. These were: (1) the freezing stage (2 hours), when the temperature decreased to -5˚C; (2) 

the constant stage (1 hour), when the temperature remained at -5˚C, and (3) the thawing stage 

(1 hour), when the temperature increased to +10˚C. The samples were collected after a specific 

number of freeze-thaw cycles and allowed to dry at room temperature (~20˚C-22˚C). The 

purchase of the freeze-thaw device used in this research was founded by the National Science 

Centre, Poland [grant numbers 2019/33/N/ST10/00021]. 

For the purpose of the first publication, the QW, QK samples (dry, moistened, and 

wet) were collected after 50, 100, 300 freeze-thaw cycles. A total of 42 samples were 

subjected to the laboratory and statistical analyses. The laboratory analyses included the grain-
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size distribution and microtextural analysis conducted using the Malvern Morphologi G3 

particle analyser and Scanning Electron Microscope (SEM), respectively. The statistical 

analyses included box plot analysis, Kolmogorov-Smirnov test, principal component analysis 

(PCA), and cluster analysis. 

For the purpose of the second publication, the QW samples were collected after 50, 

100, 300, 700 and 1 000 freeze-thaw cycles. These included wet samples prepared with low 

and highly mineralized water. A total of 10 samples were collected and subjected to 

microtextural analysis using Scanning Electron Microscope (SEM). 

For the purpose of the third publication, the QA samples were collected after: 50, 

100, 300, 700 and 1 000 freeze-thaw cycles. These included wet samples prepared with low 

mineralized water. A total of 5 samples were collected and subjected to microtextural, 

nanostructural and statistical analyses. Microtextural analysis was conducted using Scanning 

Electron Microscope (SEM). The nanostructural analysis of selected samples was conducted 

using Transmission Electron Microscope (TEM). Statistical analyses included Fisher’s 

moments coefficient of skewness, box plot analysis, Hampel filter, Dixon’s Q test.  

All the microtextural analyses conducted with the employment of Scanning Electron 

Microscope (SEM) were carried out using ZEISS Sigma VP apparatus at the Scanning 

Microscope and Microanalysis Laboratory (Faculty of Geology, University of Warsaw). This 

work was founded by the National Science Centre, Poland [grant numbers 

2019/33/N/ST10/00021]. The microstructural analysis conducted with the use of Transmission 

Electron Microscope (TEM) was carried out at Helmoholtz Centre Potsdam, GFZ German 

Research Centre for Geosciences. This work was founded by the UAM Research University – 

Excellence Initiative [grant numbers 003/13/UAM/0019]. 

 

5. CONTENTS OF THE PUBLICATIONS INCLUDED IN THE DOCTORAL 

DISSERTATION 

All the publications included in the doctoral dissertation concern the issue of micro-scale frost 

weathering of sand-sized quartz grains in the experimental approach.  

Publication no. 1: Górska M.E., Woronko B., Kossowski T.M., Pisarska-Jamroży M., 2022. 

Micro-scale frost-weathering simulation – Changes in grain-size composition and influencing 

factors. Catena, 212, 106106. 
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The publication presents the effects of short-term frost activity (up to 300 freeze-thaw cycles) 

on the grain-size distribution of vein-quartz grains. Changes in the grain-size composition of 

weathered samples in relation to reference samples (containing original quartz grains, not 

subjected to experimental frost weathering) were investigated after 50, 100 and 300 freeze-thaw 

cycles taking into account following variables: quartz origin (QW, QK), water content (dry, 

moistened, wet samples) and water mineralization (distilled, low and highly mineralized water). 

Differences in the grain-size distribution, resulting from the destructive frost action, were 

observed at each stage of the weathering process (i.e. after 50, 100 and 300 freeze-thaw cycles) 

in all the samples. Statistical analyses (Kolmogorov-Smirnov test, PCA, cluster analysis) of the 

grain-size distributions evidenced different reactions of both types of quartz grains to the 

ongoing weathering process regardless of the water content and mineralization. The greatest 

frost-driven changes in the grain-size distributions were attributed to the very coarse (1.0-2.0 

mm) and coarse sand (0.5-1.0 mm) fractions. Contrary to the Hall’s (1990) hypothesis, 

concerning the relationship between the intensity of frost weathering and the content of the silt 

fraction in the sediment, the production of the silt-sized grains (0.002-0.063 mm) constituted  

a minor product of the frost weathering. Moreover, it was demonstrated that primary defects 

(related to the internal structure of quartz) and secondary defects (related to the preparation of 

the sample for the experiment) of quartz grains had a great influence on the course of frost 

weathering. Both new terms were introduced into the literature by the authors of the publication. 

Moreover, the influence of the internal structure of quartz grains on their frost-induced 

mechanical disintegration was demonstrated. The QW grains, characterized by close contact 

between adjacent quartz crystals, disintegrated to a lesser extent than the QK grains, which 

exhibited open contact between individual quartz crystals. This was evidenced by greater 

changes in the percentage share of medium, fine, very fine sand (0.063-0.5 mm) and silt (0.004-

0.063 mm) fractions in relation to the reference samples, recorded for the QK samples compared 

to the QW samples. On the basis of frost-induced changes in the grain-size compositions of the 

QW and QK samples, it was found that there was a certain time interval necessary for the effects 

of micro-scale frost weathering to appear. This interval was called lag time, and its influence 

on the initial (up to 50 freeze-thaw cycles) and more advanced stage of frost weathering (100-

300 freeze-thaw cycles) was demonstrated. 

Publication no. 2: Górska M.E., Woronko B., 2022. Multi-stage evolution of frost-induced 

microtextures on the surface of quartz grains – An experimental study. Permafrost and 

Periglacial Processes, 33, 4, 470-489.  
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The publication presents the effects of long-term frost activity on the micromorphology of vein-

quartz grains (QW), i.e. after 50, 100, 300, 700, and 1 000 freeze-thaw cycles. Studied wet 

samples were subjected to weathering under low- and highly-mineralized water conditions. 

Microtextural analysis of sand-sized quartz grains was performed using a scanning electron 

microscope (SEM) for the reference sample and after the above-mentioned cycles. Four 

diagnostic microtextures for frost weathering were determined: small- and large-sized 

conchoidal fractures (labelled as cf and CF) and small- and large-sized breakage blocks 

(labelled as bb and BB). Based on the microtextural changes observed on the surface quartz 

grains, two aspects of micro-scale frost weathering were identified: (1) a physical aspect of the 

process, manifested during the first 300 freeze-thaw cycles by the occurrence of cf, CF, bb, BB 

microtextures, and (2) a chemical aspect of the process, manifested after 300 freeze-thaw cycles 

by the occurrence of precipitation crusts formed from the precipitation of components dissolved 

in water during freezing, which obliterate the grain microrelief and inhibit the process of 

physical weathering. The evolution of frost-induced microrelief was divided into three stages: 

(1) initial stage, evidenced by the predominance of the CF microtextures, (2) progress stage, 

evidenced by the increased development of cf, and (3) advance stage, evidenced by the 

dominance of bb and BB microtextures. It was further concluded that this three-stage evolution 

of frost-induced microrelief could be interrupted by a process of „refreshing” that led to an 

exposure of fresh, unweathered grain surfaces, and thus the weathering process started again. 

Publication no. 3: Górska M.E., Woronko B., Kossowski T.M., 2023. Factors influencing the 

development of microtextures on cold-climate aeolian quartz grains revealed by experimental 

frost action. Permafrost and Periglacial Processes, 2023, 1-25. 

The publication presents the effects of long-term frost activity on the microtextural 

characteristics of aeolian-originated grains (QA). Studied wet samples were subjected to 

weathering under low-mineralized water conditions. Scanning electron microscopic (SEM) 

microtextural analysis was performed for the reference sample and samples subjected to 50, 

100, 300, 700, and 1 000 freeze-thaw cycles. Moreover, nanostructural analysis using 

transmission electron microscopic (TEM) was for the reference sample and samples after 100 

and 1 000 freeze-thaw cycles. Frost weathering resulted in the formation of small- and large-

sized conchoidal fractures (labelled as cf, CF, respectively), small- and large-sized breakage 

blocks (labelled as bb, BB, respectively) and cracks on the grain surfaces. Two types of small-

sized conchoidal fractures (introduced as cfI and cfII) were recognised due to their specific 

shape. A gradual increase in the number of frost-originated microtextures (cf, CF, bb, BB) on 
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the surface of the analysed quartz grains was observed along with the duration of frost 

weathering manifested as the number of freeze-thaw cycles. This number was relatively small 

up to 700 freeze-thaw cycles, and a significant increase was noted only after 1000 freeze-thaw 

cycles. On this basis, it was found that quartz grains of aeolian origin (QA), compared to vein-

quartz grains (QW, QK), required a much longer time of frost weathering in order to manifest its 

effects, and thus they were characterized by a longer lag time. The susceptibility of cold-climate 

aeolian-originated quartz grains to frost-induced modifications was proved to depend, among 

others, on the internal characteristics of grains inherited from former aeolian processes and the 

original structure of grains. It was concluded that aeolian-originated modification of quartz 

grain structure led to the development of a sub-surface impact zone. Its thickness clearly 

determined the depth to which frost-originated microtextures developed. The microstructural 

characteristic, i.e. primary and secondary defects in quartz crystals of the studied grains, was 

interpreted as a second factor influencing the susceptibility of cold-climate aeolian quartz grains 

to frost-induced microtextural modifications. Moreover, the relationship between the number 

of frost microtextures recorded on the surface of quartz grains of aeolian origin and the shape 

of the grains themselves, in particular their sphericity, was demonstrated. It was found that 

grains characterized by low sphericity showed less susceptibility to the formation of frost-

induced microtextures than the grains of high sphericity. It was proved that in a given population 

of grains subjected to frost weathering, not all grains reacted to temperature changes to the same 

extent. 

 

6. CONCLUSIONS 

The research conducted as a part of the doctoral dissertation documents the conduction and 

results of a long-term experimental simulation of the micro-scale frost weathering of sand-sized 

quartz grains. The obtained results provide an insight into the course of frost weathering of 

vein-quartz and aeolian-originated quartz grains, which is an important step towards more 

accurate microtextural interpretations. The proposed research methodology may be a starting 

point for future experimental studies of micro-scale frost weathering of quartz grains.  

6.1. The general course of micro-scale frost weathering of sand-sized quartz grains 

The conducted research indicated that micro-scale frost weathering is a much more complex 

and complicated process than previously assumed. Once initiated, it leads to the disintegration 

of the quartz grains and the formation of a specific grain microrelief. The course of micro-scale 
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frost weathering seems to depend on internal (i.e. internal features of quartz grains, grain 

features inherited from previous sedimentary environment) rather than on external variables 

(water content, water mineralization). Consequently, the reaction of quartz grains of different 

origin to the frost weathering and their susceptibility to frost-induced modifications are 

unpredictable and remain peculiar for a given type of quartz grains.  

6.2. The frost-driven production of silt-sized fraction 

A short-term frost weathering (300 freeze-thaw cycles) of vein-quartz grains (QW, QK) indicates 

a significant impact of internal features of quartz grains on the course of their micro-scale frost-

induced disintegration. Especially, the type of contact between adjacent quartz crystals and the 

presence of gas / liquid inclusions or their remnants seem to be of crucial importance. The 

destruction of quartz grains follows different weakness zones involved in their internal 

structure. These include primary and preparation / inherited defects. The elimination of 

preparation / inherited defects at the very beginning of weathering process (here up to 50 

freeze-thaw cycles) results in the destruction of very coarse sand fractions (1-2 mm) and 

production of coarse (0.5-1 mm) and medium sand (0.25-0.5 mm) fractions. The further (here 

up to 300 freeze-thaw cycles) elimination of primary defects results in the production of very 

coarse sand fractions (1-2 mm). The issue of production of very coarse (1-2 mm) and coarse 

sand (0.5-1 mm) fractions has never been addressed or expounded before.  

At a more advanced stage of the frost weathering (here up to 300 freeze-thaw cycles), most of 

the preparation / inherited and primary defects are eliminated and the intact host grain becomes 

exposed. At this point, frost weathering requires more freeze-thaw cycles to disturb fresh 

surface of grain. The production of silt-sized fractions remains insignificant and does not reflect 

the stage and / or intensity of weathering (cf. Hall, 1990). 

6.3. The formation of frost-originated microrelief on the sand-sized quartz grains 

A long-term frost weathering (up to 1 000 freeze-thaw cycles) and microtextural analysis of 

vein (QW) and aeolian (QA) quartz grains indicates four microtextures identified as diagnostic 

for the process: small- and large-sized conchoidal fractures (labelled as cf, CF, respectively), 

and small- and large-sized breakage blocks (labelled as bb, BB, respectively). In addition to the 

above-mentioned microtextures reflecting the dominance of physical aspect of frost weathering, 

microtextures of chemical origin were also identified. The latter includes a precipitation crust 

that obliterates the grain microrelief and may inhibit the process of physical weathering.  
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The conducted observations lead to an important conclusion regarding the possibility of 

reconstructing the degree of advancement of the frost weathering process. The number of 

mechanical microtextures observed on the surface of quartz grains indicates the stage of 

evolution of frost-induced microrelief, but it does not bear any information on the advancement 

of the weathering process itself. It stems from the fact that the evolution of frost-originated 

microrelief may be interrupted by the process of „refreshing” of the weathered surface that leads 

to exposure of the fresh, unweathered surface of the grain. Frost weathering, acting on the 

surface of quartz grains, leads to the formation of a thin outer layer introduced as frost-exposed 

skin (FES). Its thickness reflects the depth to which freeze front most likely penetrates the grain, 

leading to the formation of frost-originated microtextures (cf, CF, bb, BB).  
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2(3 ) K7 (/  !"3,"*"(")(%($%-4#$ 2'4(M0%!*2(.!% -($0!)% '8(D(– K0>,'4!%&($ &  %(3!' 3 *%* "-(+ *, -(_+(.!% -$^(=(– 70,'4!%&($ &  %(3!' 3 *%* "-(+ *, -(_A(.!% -$^(1(
– 1&"$'( "-*% *(>'*+''-(M0%!*2( !6$*%&$(+ *, -(*,'(_+(.!% -$^(X(– J3'-( "-*% *(>'*+''-(M0%!*2( !6$*%&$(+ *, -(*,'(_A(.!% -$8(

4,5.-) )
@'/3'!%*0!'($*%.'$( -*!"40 '4( -*"(*,'()!''2'–*,%+(4'T  '(+"!:5"+8((

K*%.'( @'/3'!%*0!'( X0!%* "-(
j,,e//k(

E%*'(")(
)!''2 -.(
j̊1[/ -k(

B0!3"$'(

)!''2 -.( P(̊1( PeRQ(( P8PZ( $&"+(*'/3'!%*0!'(
4' !'%$'(*"(3'!/ *(*,'(
/" $*0!'(/ .!%* "-(
*,!"0.,(*,'( !% :$(

−R(̊1( PeWP(( P8PW(
−W(̊1( PeWP(( P8P](
−Q(̊1( PeWP(( P8P](

 "-$*%-*( −Q(̊1( RePP((  "-$*%-*(*'/3'!%*0!'(
)!''2 -.()"!(%&&(*,'(+%*'!(
*"(>' "/'()!"2'-(

*,%+ -.( Q(̊1( PeWP(( %  '&'!%* "-(")(*,'(
3!" '$$(")(+%*'!(%-4(
.!% -$(*,%+ -.(

RP(̊1( PeWP((
R(̊1( PeRQ(((

#KJK"64́-.& "'/" 7K""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""
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$%/3&'$;(%-4(*"($*046(*,'()!"$*# -40 '4(/  !"*'N*0!%&( ,%-.'$8(

;KQK L/ /$./$% 7" + 70.$."

;KQK:K 947!484-4,=L!$-+4,"/'./"
@,'(-"-#3%!%/'*!  (A"&/"."!"T#K/ !-"T(*'$*( $( "//"-&6(0$'4()"!(

*,'( "/3%! $"-(")(*+"($%/3&'(4 $*! >0* "-$(%-4(%33& '4(*"($'4 /'-*"#
&".  %&(!'$'%! ,(OB'!' !%('*(%&8;(YPRZ^( "-*%-,'!('*(%&8;(YPRaS8(

G'*(0$(%$$0/';(*,%*(R:"%-4(R;"%!'( -4'3'-4'-*(!%-4"/(T%! %>&'$(+ *,(
*+"(  0/0&%* T'( 4 $*! >0* "-( )0- * "-$e( B:^(B;8( I0!*,'!;( &'*( 0$( 4'-"*'(
RR = (RRR,RY, ⋯,RR+R ) %-4(RY = (RYR,RYY, ⋯,RY+Y ) %$(*+"( -4'3'-4'-*(
+R( %-4( +Y#'&'/'-*( $%/3&'$( )!"/( 3"30&%* "-$( + *,( 4 $*! >0* "-$(
4'$ ! >'4(%>"T'8(

?'(+%-*(*"(T'! )6(%(-0&&(,63"*,'$ $($%6 -.(*,%*(*,'$'(!%-4"/($%/#
3&'$(>' "/'()!"/(*+"(3"30&%* "-$(+ *,('M0%&( 0/0&%* T'(4 $*! >0* "-(
)0- * "-$;( 8'8(bP(e(BROMS(= BYOMS()"!(%&&(× ∈ R8(@,'(%&*'!-%* T'(,63"*,'$ $(
$( bRe( BROMS( ∕= BYOMS( )"!( %*( &'%$*( "-'( ")( *,'( '&'/'-*( × ∈ R8( @,'(
A"&/"."!"T#K/ !-"T(*'$*($*%* $*  (,%$(%()"!/0&%e(
D = sup

x

⃒

⃒F1,n1
(x) − F2,n2

(x)
⃒

⃒, ORS((

+,'!'(BR,+R (M);(BY,+Y (M) %!';(!'$3' * T'&6;('/3 !  %&(4 $*! >0* "-$(")(*,'(
U!$*(%-4(*,'($' "-4($%/3&'8(

@,'(-0&&(,63"*,'$ $( $(!'V' *'4;( )(
D > λ1−α

̅̅̅̅̅̅̅̅̅̅̅̅̅̅̅̅̅̅̅̅̅̅̅̅̅̅̅̅̅̅

(n1 + n2)/n1n2

√

, OYS((

+,'!'(λR−α $(%(M0%-* &'()0- * "-(")(A"&/"."!"T(4 $*! >0* "-(%-4(α $(%(
$ .- U %- '(&'T'&8(

;KQK;K @-$+%$G 7"%4!G4+'+/" + 70.$."
B! - 3%&(  "/3"-'-*( %-%&6$ $( OB1DS(+%$( -*!"40 '4( >6( b"*'&& -.(

OR\WWS(%-4( $(")*'-(%33& '4(*"(%(4 /'-$ "-%& *6(!'40 * "-(3!">&'/8(@,'(
.'-'!%&( 4'%(")(*,'(/'*,"4( $(%(*!%-$)"!/%* "-(")(*,'($'*(3( "!!'&%*'4(
T%! %>&'$(R$" -*"(%($'*(!"0- "!!'&%*'4(T%! %>&'$(ST;(+,'!'(/(≤ 38(@, $(
/'*,"4(!'40 '$(*,'(/0&* 4 /'-$ "-%&(">$'!T%* "-($3% '(*"($3% '(+ *,(%(
)'+'!(-0/>'!(")(4 /'-$ "-$8(D)*'!(*, $(*!%-$)"!/%* "-;(-'+(T%! %>&'$(
S:;(S;;(…;(S!")!"/(!'40 '4($3% '(O %&&'4(3! - 3%&( "/3"-'-*$S( %-(>'(
+! **'-(%$(& -'%!( "/> -%* "-$(")("! . -%&(T%! %>&'$(R:;(R;;(…;(RG8(@, $(
/'*,"4(+%$(3!' $'&6(4'$ ! >'4(%-4(%33& '4( -(/%-6(3%3'!$(%-4(>"":$(
>"*,( -($*%* $*  $(%-4(.'"&".6(O  1%//"-;(R\ZZ^(B !:&'('*(%&8;(R\aP^(
D-4'!$"-;(R\af^(?'&*V';(R\\]^(E' 4(%-4(K3'- '!;(YPP\^(K, ('*(%&8;(YPRQ^(
F-2"& ('*(%&8;(YPRZ^(l%/%$, *%('*(%&8;(YPRa^(J6'4"*0-;(YPYPS8(

G'*(m(= OR:;(R;;(…;(RGU′ + &&(>'(%(G#'&'/'-*(T' *"!(")(T%! %>&'$(R$8(@, $(
T' *"!( $(*!%-$)"!/'4(*"(%(T' *"!(l(= OS:;(S;;(…;(SGU′ ")(-'+(T%! %>&'$(
O3! - 3%&( "/3"-'-*$S(>6(*,'()"!/0&%e(
Y = XA OWS(

I"!(T' *"!$(%R;(%Y;(… %G"")(/%*! N(D(+'(,%T'(%$′ ⋅ %T"= R( )($"= T;("!(%$′ ⋅ %T"
= P("*,'!+ $';($;(T"= R;(Y;(…;(G8(D$(%( "-$'M0'- '(")(OWS;(+'( %-(+! *'($#*,(

3! - 3%&( "/3"-'-*(%$(S$ =  $R =  $RRR + ⋯ +  $GRG8(@,'("! . -%&($'*(
")(T%! %>&'$( $(*!%-$)"!/'4( -*"(%($'*(")(3! - 3%&( "/3"-'-*$( -($0 ,(%(
+%6( *,%*( *,'( U!$*( 3! - 3%&(  "/3"-'-*( ,%$( *,'( &%!.'$*( T%! %- ';( *,'(
$' "-4( ,%$( T%! %- '( &'$$( *,%-( *,'( U!$*( %-4( $"( "-(
, -(SR) ≥ , -(SY) ≥ ⋯ ≥ , -(SG

)8( @,'( $0/( ")( 3! - 3%&(  "/3"-'-*$(
T%! %- '( $( 'M0%&( *"( *,'( "! . -%&( T%! %>&'$( *"*%&( T%! %- ';( 8'8(
∑G

T=R, -
(ST

)

=
∑G

$=R, -(R$)8(
F-(*, $(3%3'!;(+'(%33& '4(%($ -.0&%!(T%&0'(4' "/3"$ * "-(OKLXS(")(

/%*! N(m(O?%&&('*(%&8;(YPPW^(9"&0>(%-4(L%-(G"%-;(YPRWS()"!(3! - 3%&(
 "/3"-'-*$( 'N*!% * "-8( @, $( %33!"% ,( $( -' '$$%!6( )( +'( ,%T'(/"!'(
T%! %>&'$(*,%-(">$'!T%* "-$;( 8'8(G"> +8(i$ -.(KLX(+'( %-(+! *'(m((=

iKD′;(+,'!'(i( $(%(0- *%!6(+#>6#+"/%*! N(+ *,("!*,"."-%&( "&0/-$(>' -.(
T' *"!$(")(&'-.*,(+;(K( $(%(+#>6#G"/%*! N(+ *,($ -.0&%!(T%&0'$(.$"")(m;(%-4(
T' *"!$(")(m(%!'( '-*'!'4(O"!($*%-4%!4 2'4( -(*,'( %$'(")(%( "!!'&%* "-(
/%*! NS8(@,'( "T%! %- '(/%*! N(")("! . -%&(T%! %>&'$( $('M0%&(*"(Σ = m′m[(
O+"− RS;(%-4(>' -.(%($6//'*!  (/%*! N( %-(>'(+! **'-(%$(Σ = DΛD′;(+,'!'(
Λ $(%(4 %."-%&(/%*! N(")(' .'-T%&0'$(λ$8(@,0$;(+'(,%T'(Σ = DKi′iKD′[O+"
− RS(= DKYD′[O-(− RS(%-4(%(3! - 3%&( "/3"-'-*$(/%*! N( $(l(= mD(= iK8(

@,'(-0/>'!(!"")('N*!% *'4(3! - 3%&( "/3"-'-*$( %-(>'($'&' *'4(>6(
%()'+(4 ))'!'-*( ! *'! %8(J-'(")(*,'(/"$*(3"30&%!( ! *'! %( $(*,%*(*,'"#
!'*  %&&6( "-U!/'4(>6(A% $'!(OR\ZP;(R\]fS8(D  "!4 -.(*"( *;(+'('N*!% *(G"
3! - 3%&(  "/3"-'-*$;(%-4( *,'-(+'($'&' *( )!"/(*,'/("-&6( *,"$'( *,%*(
 "!!'$3"-4(*"(*,'(' .'-T%&0'$(λ$"> R(")(*,'("! . -%&(T%! %>&'$( "!!'&%* "-(
/%*! N8( @,'$'(/(≤ 3(  "/3"-'-*$(  %-( >'( -*'!3!'*'4( 0$ -.( $"# %&&'4(
5 %/4-" 74 $+8.;( 8'8(  "!!'&%* "-(  "')U '-*$( -T$" >'*+''-( 3! - 3%&(
 "/3"-'-*(lV;(V(= R;(Y;(…;(!;(%-4("! . -%&(T%! %>&'$(m ;( (= R;(Y;(…;(G8(@,'(
$,%!'(")($#*,(3! - 3%&( "/3"-'-*(T%! %- '( -(*"*%&(T%! %- '( $('M0%&(*"(
($ = λ$/

∑G
T=RλT;(+,'!'(λ$"  %-(>'(+! **'-(%$(%()0- * "-($ -.0&%!(T%&0'$(.T"

")(m;( 8'8(λT = .YT /(+−R)8(B! - 3%&( "/3"-'-*(%-%&6$ $(+%$(3'!)"!/'4(
0$ -.(*,'(3% :%.'($*%*$(")(*,'(E($")*+%!'(OE(1"!'(@'%/;(YPYPS8(

;KQKEK V73./'-" + 70.$."
1&0$*'!( %-%&6$ $( ,%$( %( &"-.( *!%4 * "-( ")( 0$'( -( $'4 /'-*"&".  %&(

%-%&6$ $(OE'%4;(R\]Z^( %!* -$('*(%&8;(YPRZ^(D>4 4',(%-4(D/'! ;(YPYPS8(
@, $(/'*,"4(,%$(%(,0.'( -*'!'$*(%/"-.($ ,"&%!$(%-4(/%-6($*%* $*  %&(
>"":$( +'!'( 4'T"*'4( *"( *$( *,'"!'*  %&( )"0-4%* "-$( OD&4'-4'!)'!( %-4(
=&%$,U'&4;(R\af^(7T'! **('*(%&8;(YPRR^(b'-- .('*(%&8;(YPRQ^(? '!2 ,"-́(%-4(
Ał"3"*':;(YPRaS8(

F-( *, $( 3%3'!;(+'( %33& '4(?%!4’$(/'*,"4( OR\ZWS( )"!( , '!%! ,  %&(
 &0$*'!(%-%&6$ $8(F-(*, $(/'*,"4;(*,'(">V' * T'()0- * "-(%33!"% ,( $(0$'4(
)"!(*,'($'&' * "-(")(*,'(3% !(")( &0$*'!$("!(">$'!T%* "-$(+,  ,($,"0&4(>'(
.!"03'4( %*( '% ,( $*'38(?%!4( 3!"3"$'4( *,'(/ - /0/( T%! %- '( %$( *,'(
 ! *'! "-()"!($'&' * "-;( 8'8(*"*%&( &0$*'!(T%! %- '($,"0&4(>'(/ - /%&8(@,'(
4 $*%- '(>'*+''-(">$'!T%* "-$(+'(4'U-'4(%$(%($M0%!'4(70 & 4'%-(4 $#
*%- '8(J>$'!T%* "-$(+'!'(4'$ ! >'4(>6($ "!'$(")(!"3! - 3%&( "/3"-'-*$(
">*% -'4( -(*,'(3!'T "0$($*'3(")(*,'($*0468(

@,'(/"$*(%4'M0%*'(-0/>'!(")( &0$*'!$(+%$(4'& T'!'4(>6(*,'($ &,"0#
'**'(/'*,"4(OE"0$$''0+;(R\a]^(A%0)/%-(%-4(E"0$$''0+;(R\\PS8(I"!(
'% ,(">$'!T%* "-($"# %&&'4($ &,"0'**'(T%&0'( $( %& 0&%*'48(F*(/'%$0!'$;(
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B CM : 0.99 mm  z

Mode: 1.10 
♬: 1.22
S : -0.03k

K: 1.01

M : 1.03 mm z

Mode: 1.10 
♬: 1.22
S : -0.08k

K: 0.96

0.002 mm

0.004 mm

0.008 mm

0.016 mm

0.031 mm

0.063 mm

0.125 mm

2 mm

1 mm

0.5 mm

0.25 mm

very coarse sand

clay

very ýne silt

ýne silt

medium silt

coarse silt

very coarse silt

very ýne sand

ýne sand

medium sand

coarse sand

A

2(3 )* 9!% -#$ 2'(4 $*! >0* "-$(")( *,'( !')'!'- '( $%/3&'$8(D(– 9!% -#$ 2'( $ %&'(/"4 U'4(%)*'!(i44'-( OR\RfS(%-4(?'-*+"!*,( OR\YYS(%4"3*'4( )!"/( *,'(9!%4 $*%*(
3!".!%/^(=(– _?P($%/3&'^(1(– _AP($%/3&'8(
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 "-$ $*'-*(+ *,(*,'(!')'!'- '("-'8(@,'()"0!*,(.!"03( - &04'$e(_?OQP^( XS;(
_?ORPP^(?GS(%-4(_?OWPP^( bS8(@,'$'( &0$*'!$( "-$ $*(")(*,'($%/3&'$(+,  ,(
.!% -#$ 2'(4 $*! >0* "-$( $ .- U %-*&6(4 ))'!( )!"/( *,'(_?P( 4 $*! >0* "-8(
K%/3&'$(.!"03'4( -*"(*,'()"0!*,( &0$*'!(%!'( ,%!% *'! 2'4(>6(:0!*"$ $(
T%&0'$(*,%*(4"(-"*('N ''4(Y8Y;($:'+-'$$( "')U '-*$(!%- -.( &"$'(*"(−P8W;(
%-4($*%-4%!4(4'T %* "-(%!"0-4(R8f8(K%/3&'(_?OWPP^(?bS( "/3"$'$(*,'(
U)*,(.!"03(OI .8(QDS8(F*($,"+$(%($3' U #.!% -($ 2'(4 $*! >0* "-(OI .$8(f;(
D8RS;( ,%!% *'! 2'4(>6(*,'(, .,'$*($*%-4%!4(4'T %* "-(OR8Z\S(%/"-.(%&&(
")( *,'( $%/3&'$;( *,'( &"+'$*( $:'+-'$$( T%&0'( O−P8W\S;( %-4( *,'( , .,'$*(
:0!*"$ $(OY8\aS8(

EKNK;K V73./'-" + 70.$."54-"/H'"Y9" . !G7'."
@,'( $ &,"0'**'(  ! *'! "-( O/%N /0/( %T'!%.'( $ &,"0'**'( $( P8fP\YS(

4,5.-)8)
H0/>'!(")( !% :$( "0-*'4("-(*,'(_?P(%-4(_AP(.!% -($0!)% '$(%-4($'&' *'4(+'%*,'!'4(.!% -$(O_AORPP;?GS(%-4(_?OQP;?GSS8((

H0/>'!(")(.!% -( R( Y( W( f( Q( Z( ]( a( \( RP( RR( RY( RW( Rf( RQ( RZ( R]( Ra( R\( YP( DT'!%.'(
_AP( RW( RP( RP( P( RW( Q( f( Q( ]( Y( Y( W( RP( Q( f( P( RR( Q( R( Y( Z(
_?P( RW( WZ( Y]( \( Q( fQ( Y\( WW( a( Yf( a( Z( Q( RW( R\( R]( ]( P( Y\( Z( R](
_AORPP;?GS( R( a( W( a( ]( \( RP( Y( R( \( P( Z( R( RP( \( a( W( Q( Q( f( Q(
_?OQP;?GS( ]( RR( Y( Ra( Z( Q( Q( W( \( Y( W( P( P( \( f( f( R( Q( Z( W( Q((

4,5.-)9)
E'$0&*$(")(*,'(A"&/"."!"T#K/ !-"T(*'$*8((

_?(K%/3&'$( X( 3#T%&0'( _A(K%/3&'$( X( 3#T%&0'(
_?OQP;(4!6S(( P8YPPW(( P8PWZR( _AOQP;(4!6S(( P8YZWa(( P8PPR\(
_?ORPP;(4!6S(( P8R]aP(( P8PafR( _AORPP;(4!6S(( P8RZ\R(( P8RRfQ(
_?OWPP;(4!6S(( P8YZR\(( P8PPYR( _AOWPP;(4!6S(( P8YYWa(( P8PRWW(
_?OQP;( XS(( P8WaWW(( P8PPPP( _AOQP;( XS(( P8YfaQ(( P8PPfY(
_?ORPP;( XS(( P8RaaQ(( P8PQ]f( _AORPP;( XS(( P8YYaa(( P8PRPZ(
_OWPP;( XS(( P8YfYW(( P8PPQZ( _AOWPP;( XS(( P8Y]QZ(( P8PPRP(
_?OQP;(?XS(( P8WYYW(( P8PPPR( _AOQP;(?XS(( P8R\RZ(( P8PQPa(
_?ORPP;(?XS(( P8Rf]Z(( P8YYfR( _AORPP;(?XS(( P8RaYZ(( P8P]RY(
_?OWPP;(?XS(( P8YZ]\(( P8PPRQ( _AOWPP;(?XS(( P8WZ]Y(( P8PPPP(
_?OQP;( GS(( P8WRWa(( P8PPPR( _AOQP;( GS(( P8RfP\(( P8Y]f](
_?ORPP;( GS(( P8RfWf(( P8YQQQ( _AORPP;( GS(( P8WW]](( P8PPPP(
_?OWPP;( GS(( P8YaZZ(( P8PPPQ( _AOWPP;( GS(( P8W]Pa(( P8PPPP(
_?OQP;(?GS(( P8W\Ra(( P8PPPP( _AOQP;(?GS(( P8YfWW(( P8PPQf(
_?ORPP;(?GS(( P8YPYR(( P8PWWZ( _AORPP;(?GS(( P8RaWf(( P8PZ\R(
_?OWPP;(?GS(( P8YaZY(( P8PPPZ( _AOWPP;(?GS(( P8WPPQ(( P8PPPY(
_?OQP;( bS(( P8Y\P](( P8PPPf( _AOQP;( bS(( P8YP]P(( P8PY]Z(
_?ORPP;( bS(( P8WaaP(( P8PPPP( _AORPP;( bS(( P8RYYQ(( P8ffZW(
_?OWPP;( bS(( P8WYfP(( P8PPPR( _AOWPP;( bS(( P8RZRZ(( P8RfZZ(
_?OQP;(?bS(( P8YZYR(( P8PPYR( _AOQP;(?bS(( P8Y\Pa(( P8PPPf(
_?ORPP;(?bS(( P8RZa](( P8RRZP( _AORPP;(?bS(( P8WYZP(( P8PPPP(
_?OWPP;(?bS(( P8WY]W(( P8PPPP( _AOWPP;(?bS(( P8R]WP(( P8RPPQ((

p-values of the Q  samplesW
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Q(100, MH)

Q(50, MH)
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Q(100, dry)

Q(100, WD)Q(100, WL)

Q(100, MD) Q(100, ML)Q(100, WH)

Q(50, WD)
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2(3 )8 I"0!(.!"03$(")($%/3&'$(OD#XS( 4'-* U'4("-(*,'(>%$'(")(*,'(A"&/"."!"T#(
K/ !-"T(*'$*8(

4,5.-):)
7N3&% -'4(T%! %- '( -(*,'(_?($%/3&'$8((

B1( 7 .'-T%&0'$(λ L%! %- '( -(c( 10/0&%* T'(T%! %- '( -(c(
B1R(( \8fQ]Y(( fR8RRaY(( fR8RRaY(
B1Y(( Q8fYZa(( YW8Q\fa(( Zf8]RWP(
B1W(( W8YPWY(( RW8\YZa(( ]a8ZW\a(
B1f(( R8aQ]Q(( a8P]Q\(( aZ8]RQ](
B1Q(( R8PY\](( f8f]]P(( \R8R\Y]((

4,5.-);)
I% *"!(&"%4 -.$( -(*,'(_?($%/3&'$8((

L%! %>&'$( B1R( B1Y( B1W( B1f( B1Q(
R8fR–R8Za(( −P8f]\(( P8WQa(( P8PaZ(( −P8fW\(( P8WQf(
R8R\–R8fR(( −P8QZY(( P8Z]a(( −P8YPQ(( −P8YYZ(( P8YR\(
R8P–R8R\(( −P8ffZ(( P8]fP(( −P8RaR(( −P8YZP(( P8R]W(
P8af–R8P(( −P8QW\(( P8PYa(( P8PPf(( −P8WYf(( −P8]RW(
P8]R–P8af(( P8W]Q(( −P8]YZ(( P8YQ](( P8fQP(( −P8PZQ(
P8Q\–P8]R(( P8WPP(( −P8aRR(( −P8PWY(( P8fYW(( P8RZR(
P8QP–P8Q\(( P8]ff(( −P8fY](( P8PYY(( −P8RaP(( P8WYP(
P8fY–P8QP(( P8ZY\(( −P8QYZ(( −P8WYa(( P8PPZ(( P8PZ\(
P8WQ–P8fY(( P8QZY(( −P8QWQ(( −P8Y]Y(( −P8Waa(( P8RR\(
P8WP–P8WQ(( P8Q\a(( −P8fPW(( −P8fWR(( −P8fP\(( P8PQW(
P8YQ–P8WP(( P8]Qf(( −P8YaR(( −P8YYW(( −P8ffZ(( −P8RQW(
P8YR–P8YQ(( P8a\W(( −P8RYY(( −P8RZf(( −P8Y\](( P8PRf(
P8Ra–P8YR(( P8aZa(( P8YfP(( −P8RQR(( −P8RfY(( −P8RZZ(
P8RQ–P8Ra(( P8a\P(( P8WP](( −P8PRW(( −P8RPa(( −P8RZP(
P8RYQ–P8RQ(( P8aZY(( P8fRP(( −P8PfW(( −P8PY\(( −P8R]Q(
P8RPQ–P8RYQ(( P8aQR(( P8faZ(( P8RQP(( P8PZP(( −P8PWY(
P8Paa–P8RPQ(( P8aPf(( P8QRR(( P8YQQ(( P8Paf(( P8PY\(
P8P]f–P8Paa(( P8]fY(( P8f\Q(( P8Waa(( P8RR](( P8P]W(
P8PZW–P8P]f(( P8]RW(( P8f\Z(( P8ffa(( P8RRP(( P8Paf(
P8PWR–P8PZW(( P8Q\a(( P8fQP(( P8ZWa(( P8PWa(( P8PYQ(
P8PRZ–P8PWR(( −P8Ra\(( −P8W\a(( P8aRZ(( −P8YWY(( −P8RW\(
P8PPa–P8PRZ(( −P8YYY(( −P8faP(( P8]fQ(( −P8WaR(( −P8PPQ(
P8PPf–P8PPa(( −P8YPf(( −P8fQf(( P8]R\(( −P8W\R(( P8RQP((

4,5.-)<)
7N3&% -'4(T%! %- '( -(*,'(_A($%/3&'$8((

B1( 7 .'-T%&0'$(λ L%! %- '( -(c( 10/0&%* T'(T%! %- '( -(c(
B1R(( \8ZRQ\(( fR8aPaW(( fR8aPaW(
B1Y(( Q8\\Wf(( YZ8PQaR(( Z]8aZZf(
B1W(( W8ZRfY(( RQ8]RW\(( aW8QaPW(
B1f(( R8RfYf(( f8\ZZa(( aa8Qf]P((

#KJK"64́-.& "'/" 7K""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""
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$,"+'4(*,%*(*,'(/"$*("3* /%&(-0/>'!(")( &0$*'!$()"!(*,'(_A($%/3&'$( $(
*+"(O:(= YS8(@,'(U!$*("-'( "-$ $*$(")(%&&(")(*,'(_A($%/3&'$('N '3*(_AOQP^(
?bS;(_AORPP^( GS;(_AORPP^(?GS(%-4(_AOWPP^( bS(+,  ,(>'&"-.(*"(*,'($' "-4(
.!"03(OI .8(Q=S8(

@, $(4 T $ "-($''/$(-"*(*"(>'(%$( &'%!( "-$'M0'- '(")(*,'(!'$0&*$()!"/(
*,'(A"&/"."!"+#K/ !-"+(*'$*(%$( *( %-(>'(">$'!T'4()"!(*,'(_?($%/3&'$8(
@,'($' "-4( &0$*'!( "-$ $*$(")($%/3&'$(+ *,('N*!'/'(T%&0'$(")(*,'(/"#
/'-*$(")(4 $*! >0* "-(OI .8(QS(%$( "/3%!'4(*"(*,'($%/3&'$()!"/(*,'(U!$*(
.!"038(D&&($%/3&'$(%!'( ,%!% *'! 2'4(>6(*,'($*%-4%!4(4'T %* "-(!%-. -.(
"T'!(R8Qa;(*,'($:'+-'$$(!'% , -.(−P8f\;(%-4(*,'(:0!*"$ $(")(>Y8R\8(

8 =(1'&11($!)

@,'(">*% -'4( !'$0&*$(")( &%>"!%*"!6(%-4( $*%* $*  %&(%-%&6$'$(%!'( *,'(
>%$ $()"!(4!%+ -.( "- &0$ "-$("-(,"+(*,'(-0/>'!(")(I@( 6 &'$;(+%*'!(
 "-*'-*;(+%*'!(/ -'!%& 2%* "-( %-4( -*'!-%&( $*!0 *0!'( ")( M0%!*2( .!% -$(
%))' *(*,'(/  !"#$ %&'()!"$*(+'%*,'! -.(3!" '$$8(

NK:K 2!G %/"45"$+/'-+ 7"5' /3-'."45"Z3 -/)"8- $+."4+"/H'"%43-.'"45" "!$%-4="
.% 7'"5-4./"(' /H'-$+8"

_0%!*2(.!% -$( *,%*(,%T'(>''-(0$'4( -( *,'( "-40 *'4('N3'! /'-*%&(
$*046( O%-.0&%!(+ *,( )!'$,( $0!)% 'S(/%6( !'5' *( *,'( .!% -$( "! . -%* -.(
)!"/(.&% %&(!'. "-$(+,'!'(>'$ 4'$(*,'(.&% %&(3!" '$$'$(*,%*(%))' *(*,'(
.!% -$(O !0$, -.( -($0>.&% %&('-T !"-/'-*(0-4'!(, .,(3!'$$0!'$^('8.8(
7T%-$('*(%&8;(YPPZS(*,'()!"$*(+'%*,'! -.(% *$(%$(%(3"$*4'3"$ * "-%&(3!"#
 '$$(%-4( "-*! >0*'$(*"(*,' !(4'$*!0 * "-8(D-6(/"4 U %* "-(")(*,'(.!% -#(
$ 2'( "/3"$ * "-(>! -.(%>"0*( ,%-.'$( -(*,'($0$ '3* > & *6(")($" &(*"(*,'(
)!"$*( % * "-( *,!"0.,( *,'(  ,%-.'$( -( $0 * "-( 3!"3'!* '$( O'8.8( A"-!%4;(
YPPQ^(=!"-)'->!'-'!;( YPP\^(=!"-)'->!'-'!( %-4(=!"-)'->!'-'!;( YPRP^(
K,'('*(%&8;(YPR\S8(E')'!'- '($%/3&'$(O_?P;(_AP^(I .8(Y=;(1S(%!'( "-$ 4#
'!'4(%$(-"-#)!"$*($0$ '3* >&'(40'(*"(*,'($/%&&( "-*'-*(O<WcS(")(*,'(T'!6(
U-'#.!% -'4($%-4(%-4($ &*#$ 2'4()!% * "-$(O='$:"+;(R\WQS8(

@,'( ">*% -'4( !'$0&*$( $,"+( *,%*( _?( %-4( _A( !'% *( 4 ))'!'-*&6(
OI .$8( W–Q;( D8R;( D8Y^( @%>&'( WS( *"( *,'( "-." -.( )!''2'–*,%+(  6 &'$(
!'.%!4&'$$(")(*,'(+'%*,'! -.( "-4 * "-$(O@%>&'(D8RS8(F*( $( "-U!/'4(>6(
>"*,(*,'(.!% -#$ 2'(4 $*! >0* "-$(%-4(*,'(!'$0&*$(")($*%* $*  %&(%-%&6$'$(
O@%>&'( WS;( - &04 -.( *,'( A"&/"."!"T#K/ !-"T( *'$*( OI .8( fS;( B1D(
O@%>&'$(Z–\S(%-4( &0$*'!(%-%&6$ $(OI .8(QS8(@,'$'(!'$0&*$( -4  %*'(*,%*(_A(
$(/"!'($0$ '3* >&'(*"(*,'()!"$*(+'%*,'! -.(*,%-(_?( 'T'-(*,"0.,(*,'(
)"!/'!( ,%$( >''-( $0>V' *'4( *"( &"+'!#'-'!.6( $*!'$$( !'. /'( 40! -.( *,'(
3!'3%!%* "-($*%.'(")(*,'('N3'! /'-*(O$''(K' * "-(Y8Y8S8(F*( $(/%- )'$*'4( -(
*,'(.!'%*'!(%/"0-*(")(*,'()!"$*(4'>! $(3!"40 '4( -(%(+ 4'!(.!% -#$ 2'(
!%-.'8(b .,'!(3!"40 * "-(")(*,'(/'4 0/#(%-4(U-'#.!% -'4($%-4(.!% -$(
OP8RYQ–P8Q(//S;(%-4($0>"!4 -%*'&6(")(*,'(T'!6(U-'#.!% -'4($%-4(%-4(
$ &*#$ 2'4()!% * "-$(OP8PPf–P8RYQ(//S(%!'(">$'!T'48(@, $( "!!'$3"-4(*"(
.!% -#$ 2'( )!% * "-$(+,  ,(T%! %* "-( $('N3&% -'4(>6(*,'(B1R(%-4(B1W(
O@%>&'( \S8(?,'!'%$( *,'(_?( $%/3&'$( %!'(  ,%!% *'! 2'4(/% -&6( >6( *,'(
3!"40 * "-( ")( *,'( T'!6(  "%!$'#( %-4(  "%!$'#.!% -'4( $%-4( )!% * "-$(
OP8Q–R8Za(//S(/% -&6('N3&% -'4(>6(*,'(B1Y(O@%>&'(]S8(F*($''/$(*,%*($0 ,(
%-( -4 T 40%&(.!% -(!'% * "-($*'/$()!"/(*,'("! . -%&($*!0 *0!'(")(*,'(T' -(
M0%!*2'$8(? /%-(OR\ZWS('/3,%$ 2'4(*,'(.!'%*( /3"!*%- '(")(*,'(.!% -(
 '/'-*%* "-(%$(+'&&(%$(*,'(4'.!''(%-4(*63'(")($*!'-.*,(")(*,' !( -*'!-%&(
*'N*0!'$("-(*,'( "0!$'(%-4( -*'-$ *6(")(*,'()!"$*(+'%*,'! -.8(b'- ';(%-6(
2"-'(")(+'%:-'$$(3&%6$(%( !0 %&(!"&'( -(*,'()!"$*# -40 '4(4'$*!0 * "-8(
@,'( -4 T 40%&( !6$*%&$( -(*,'(_?(%!'(%>0-4%-*(>0*($/%&&;(0$0%&&6(>'&"+(
RP(µ/;(!%!'&6(!'% , -.(%!"0-4(QPP(µ/(%-4(4"(-"*()"!/(4 $* - *($'%/(
2"-'$(OI .8(RDS8(@,'($3% '(>'*+''-(*,'( !6$*%&$( $(0$0%&&6( "/3&'*'&6(
U&&'4(+ *,(!' !6$*%&& 2'4($ &  %;('N, > * -.(%( &"$'( "-*% *(>'*+''-(.!% -$(
OI .8( R1S8( @,'(_A( $( )"!/'4( >6( &%!.'( '0,'4!%&(  !6$*%&$(  "--' *'4(>6(
4 $* - *(2"-'$(U&&'4(+ *,(!' !6$*%&& 2'4($ &  %(O"T'!.!"+*,$S( "-*% - -.(
 !6$*%&$( ")( %( $ 2'( !%-. -.( )!"/( <RP( µ/( *"( QP( µ/( OI .8( R=S8( @,'$'(
!' !6$*%&& 2'4( $'%/$( )"!/(%-("3'-( "-*% *(>'*+''-( -4 T 40%&(M0%!*2(
 !6$*%&$("!(>'*+''-( !6$*%&(%-4("T'!.!"+*,(OI .8(RXS8(

?! .,*( OYPPPS( $*04 '4( *,'( -50'- '(")( *,'( )!"$*( % * "-("-(M0%!*2(
$%-4$*"-'( + *,( .!% -$( -*'!&" :'4( + *,( M0%!*2( O"T'!.!"+*,$S( %-4(
 "- &04'4(*,%*(*,'(3!'$'- '(")(*,'("T'!.!"+*,$( $(")(%( !0 %&( /3"!#
*%- '( -( *,'(+'%*,'! -.( 3!" '$$8( K,'( $0..'$*'4( *,%*( *,'( "T'!.!"+*,(
)!% *0!'(!'$0&*$()!"/(*,'($*!'$$( "- '-*!%* "-(%*(*,' !("0*'!($0!)% '(%-4(
/%6(&'%4(*"(*,' !(4'*% ,/'-*("!( "&&%3$'(*,!"0.,(*,'(+%*'!(3'-'*!%* "-(
>'*+''-( *,'("T'!.!"+*,(%-4(,"$*( .!% -8(D&*,"0.,(,'!'( $%/3&'$( $0>#
V' *'4(*"(*,'()!"$*(+'%*,'! -.(%!'(%(&""$';(.!% -6($'4 /'-*;(*,'( -*'!-%&(
$*!0 *0!'(")(%-( -4 T 40%&(.!% -( )"!/'4(>6( *,'( !6$*%&(%$$'/>&%.'$( $(
-"*  '%>&'8(F-(*, $( %$'($*!'$$(*!%-$/ $$ "-(%&$"(*%:'$(3&% ';(>0*( *("  0!$(
>'*+''-(%4V% '-*( !6$*%&$(+ *, -(%($ -.&'(.!% -8(

="*,(_?(%-4(_A(.!% -$(%!'( ,%!% *'! 2'4(>6(%(&%!.'(-0/>'!(")( -#
 &0$ "-$(")(T%! "0$($ 2'$(%-4($,%3'$8( "$*(")(*,'( - &0$ "-$('-*!%33'4( -(
*,'( _A(  !6$*%&$( %!'( 50 4( - &0$ "-$( U&&'4( + *,( *,'( !'/-%-*$( ")( *,'(
 !6$*%&& 2%* "-($"&0* "-$(O` '& -́$: ;(R\\]S;(+,  ,( - !'%$'(*,' !(T"&0/'$(
03"-()!''2 -.(%-4(*,'!')"!'()% & *%*'(*,'(.!% -( !% : -.8(I!'$,(M0%!*2(
.!% -$(%!'( "-$ 4'!'4(/"!'(3!"-'(*"(*,'()!"$*(+'%*,'! -.(%$( "/3%!'4(
+ *,;('8.8(0-+'%*,'!'4()'&4$3%!;(>' %0$'(")(*,'(3!'$'- '(")(T%! "0$( -#
 &0$ "-$( -( *,'( -4 T 40%&(  !6$*%&$( OA"- $, ,'T( %-4( E"."T;( R\\W^(
A"- $, ,'T;(R\\];(YPPW^(A"- $, ,'T('*(%&8;(YPPQ^(K ,+%/>"!-('*(%&8;(

4,5.-)>)
I% *"!(&"%4 -.$( -(*,'(_A($%/3&'$8((

L%! %>&'$( B1R( B1Y( B1W( B1f(
R8fR–R8Za(( −P8Waf(( −P8QfZ(( P8QPa(( −P8RZZ(
R8R\–R8fR(( −P8RYR(( −P8]fZ(( P8f]W(( P8P\Z(
R8P–R8R\(( −P8WfY(( −P8Z]R(( P8W]P(( P8Yfa(
P8af–R8P(( −P8WaZ(( P8QfY(( −P8QYf(( P8P\Y(
P8]R–P8af(( −P8RQP(( P8Z]Y(( −P8Qfa(( −P8Y\\(
P8Q\–P8]R(( P8RQP(( P8]\Z(( −P8WYY(( −P8Wf](
P8QP–P8Q\(( P8ZWZ(( P8fQY(( P8PfP(( −P8WYY(
P8fY–P8QP(( P8ZPR(( P8Qaa(( P8Y]f(( P8RY\(
P8WQ–P8fY(( P8]]W(( P8QYa(( P8RQW(( P8PaZ(
P8WP–P8WQ(( P8]]Y(( P8fZ](( P8YfZ(( P8YaR(
P8YQ–P8WP(( P8aQP(( P8WZP(( P8YfP(( P8YRa(
P8YR–P8YQ(( P8a]\(( P8WQY(( P8Pa](( P8RZR(
P8Ra–P8YR(( P8\Y\(( P8RQa(( P8RQa(( P8R]a(
P8RQ–P8Ra(( P8\ZW(( −P8P]\(( P8RPQ(( P8PWR(
P8RYQ–P8RQ(( P8\YY(( −P8Yfa(( P8PZY(( −P8PQZ(
P8RPQ–P8RYQ(( P8\PR(( −P8W\P(( −P8PR](( −P8Paa(
P8Paa–P8RPQ(( P8aQf(( −P8fZa(( −P8PWY(( −P8RQP(
P8P]f–P8Paa(( P8]aP(( −P8QQW(( −P8PaP(( −P8YYP(
P8PZW–P8P]f(( P8Z]](( −P8ZYP(( −P8RRa(( −P8Y\P(
P8PWR–P8PZW(( P8QP](( −P8ZQf(( −P8fWP(( −P8YZP(
P8PRZ–P8PWR(( P8WYa(( −P8ffW(( −P8]QZ(( P8RPP(
P8PPa–P8PRZ(( P8YfQ(( −P8W]W(( −P8aRW(( P8Y\f(
P8PPf–P8PPa(( P8RR\(( −P8WPR(( −P8]aW(( P8fY]((

4,5.-)? )
X'*% &'4( ,'/ $*!6( ,%!% *'! $*  $(")(+%*'!(0$'4()"!($%/3&'(3!'3%!%* "-8((

=(1"(..-%)@,"-#)
@,'($0/(")(4 $$"&T'4($"& 4$(O/ -'!%& 2%* "-Se(A)/.[&(
B$@C/(!-#,.(D-%)@,"-#)
@,'($0/(")(4 $$"&T'4($"& 4$(O/ -'!%& 2%* "-Se(* 6 A>)/.[&(

b1JW–e(RYR8PZ(/.[&(
I−e(P8P](/.[&(
.Y+e(Q8W](/.[&(

1%Y+e(WZ8W\(/.[&(
H%Y+e(a8Y\(/.[&(

E(30C/(!-#,.(D-%)@,"-#)
@,'($0/(")(4 $$"&T'4($"& 4$(O/ -'!%& 2%* "-Se( >98 6:)/.[&(

b1JW–e(Rfa\8PP(/.[&(
KJfY−e(YR8aP(/.[&(
1&−e(RY8\P(/.[&(
I−e(P8RZ(/.[&(
.Y+e(RYa8WP(/.[&(

1%Y+e(YPa8PP(/.[&(
H%Y+e(a]8aP(/.[&(
A+e(Z8fP(/.[&((

#KJK"64́-.& "'/" 7K""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""
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YPRYS8( F*( $( !'5' *'4( -( *,'(, .,(T%&0'$(")( *,'(1!6".'-  (?'%*,'! -.(
F-4'N( O1?FS('$* /%*'4( )"!( *,'( $'4 /'-*$( *,%*(0-4'!."-'(%( &"-.#*'!/(
)!"$*(% * "-(OA"- $, ,'T;(R\\]^(A"- $, ,'T('*(%&8;(YPPQ^(K ,+%/>"!-(
'*(%&8;(YPRYS8(

NK:K:K W47'"45"G-'G - /$4+[$+H'-$/' " '5'%/."$+"Z3 -/)"8- $+." './-3%/$4+"
@,'($0$ '3* > & *6(")(*,'($*04 '4(.!% -$(*"(*,'()!"$*(+'%*,'! -.( $(%&$"(

%))' *'4( >6( *,'( $%/3&'(3!'3%!%* "-(3!" '$$( *$'&)8( F*(  %0$'$( *,'( .!% -(
$0!)% '(*"(>'(%!* U %&&6(4 $*0!>'4(+ *,(-0/'!"0$( !% :$(-"*(!'&%*'4(*"(
*,'( !6$*%&&".!%3,  (&%**  '("!(*,'(+'%:-'$$(2"-'$(")(*,'( "-*% *(>'*+''-(
-4 T 40%&( !6$*%&$8(@, $()'%*0!'(")($0!)% '(")(.!% -$("! . -%*'4()!"/(*,'(
-%*0!%&('-T !"-/'-*(%-4($0>V' *'4(*"(*,'(I@( 6 &'$(,%$(>''-(%&!'%46(
/'-* "-'4(>6(G%0*! 4"0(%-4(J2"0)(OR\aYS8(b"+'T'!;(*,'6(4 4(-"*($*046(
*,'( -50'- '(")(*, $($0!U %&(4 $*0!>%- '("-(*,'( "0!$'(")()!"$*(+'%*,#
'! -.8( F-( *,'( %$'(")(M0%!*2(.!% -$("! . -%* -.()!"/(%-6(-%*0!%&('-T #
!"-/'-*;( *,'$'(  "!!'$3"-4( *"( /  !"*'N*0!'$[ !% :$( -,'! *'4( )!"/(
)"!/'!( $'4 /'-*%!6( '-T !"-/'-*$( %-4( *,'( 4"/ -%-*( 3!" '$$'$( *,%*(
/"4 U'4(*,'(.!% -($0!)% '8(

D-( -T'$* .%* "-( 0-4'!( %( K7 (,%$( !'T'%&'4( *,'( 3!'$'- '( ")( )!'$,(
 !% :$("-(*,'(%-%&62'4($0!)% '(")(M0%!*2(.!% -$8(D(.!'%*'!(-0/>'!(")(
 !% :$(,%$(>''-(-"*'4("-(*,'(_?P(!')'!'- '($%/3&'(*,%-(_AP(O@%>&'(fS8(
?'($0..'$*(*,'!')"!'(*,%*(*,'$'(4 $*! >0* "-$($,"0&4(>'( "-$ 4'!'4(%$(
G-'G - /$4+" '5'%/.8(E'.%!4 -.(*,'(-%*0!%&(M0%!*2(.!% -$;(*,'$'($,"0&4(>'(
 "-$ 4'!'4(%$($+H'-$/' " '5'%/."*,%*(,%T'(>''-()"!/'4(>')"!'(*,'()!"$*#(
!'&%*'4(% * T *6(%$(%(!'$0&*(")(-"-# !6".'-  (3!" '$$'$;('8.8( !0$, -.( -(
%(.&% %&('-T !"-/'-*;($0>.&% %&(*!%-$3"!*(3!" '$$'$;($&"3'(3!" '$$'$("!(
, .,#'-'!.6(.!% -#*"#.!% -( "&& $ "-$( -(%'"& %-(%-4(50T %&('-T !"-/'-*(
O'8.8( %!."& $(%-4(A'--'**;(R\]R^( %-  :%/(%-4(=%!>%!"0N;(R\a]^(B6'(
%-4(@$"%!;(R\\P^(b '/$*!%(%-4(L%-(X'!( ''!;(R\\]^( %,%-'6;(R\\P^(
D&*0,%U( %-4( =%04'*;( YPRR^( D&*0,%U( '*( %&8;( YPRZ^( ?"!"-:";( YPRZS8(
@,'!')"!';( *( $(%$$0/'4(*,%*(*,'(.!% -$(*,%*(,%T'(>''-('N3"$'4(*"(*,'(
'!"$ "-(3!" '$$'$(0-4'!(*,'(-%*0!%&( "-4 * "-$(%!'($ / &%!&6(3!'3%!'4(*"(
*,'( )!"$*#4! T'-( +'%*,'! -.( %$( $*04 '4( /' ,%-  %&&6# !0$,'4( .!% -$8(
@-'G - /$4+[$+H'-$/' " '5'%/."%!'(*,'(U!$*(*"(>'(3!'4 $3"$'4(*"(*,'()!"$*(
% * "-(%$(*,'6(%!'()"!/'4("-(*,'(.!% -($0!)% '(%-4(3'-'*!%*'(*,'(.!% -(*"(
*,'(T%! "0$(4'3*,$(OI .8(ZD;(=S8(@,'('& / -%* "-(")(*,'(*,'$'(4')' *$(/%6(
!'$0&*( -(%(3!"40 * "-(")(.!% -$(")(%(T%! '4($ 2'(– )!"/($ &*#(*"($%-4#$ 2'4(
"-'$8(@,'()"!/'!(%!'(3!">%>&6(%$$" %*'4(+ *,(*,'( "$$(4')' *(O "$$;(

R\ZZ^( "$$(%-4(9!''-;(R\]QS( -(*,'( !6$*%&&".!%3,  (&%**  '(")(*,'(M0%!*2(
 !6$*%&$(OC'))'!$"-('*(%&8;(R\\]S8(F*( $(!'5' *'4( -(*,'(.!% -#$ 2'(T%! %- '(
'N3&% -'4(>6(*,'(B1W()"!(>"*,(")(*,'($*04 '4(M0%!*2(O@%>&'$(](%-4(\S(@,'(
&%**'!(%!'('T 4'- '4(>6(*,'($ 2'(")(*,'( "- ," 4%&()!% *0!'$("-(*,'(_?(
%-4(_A(.!% -()!% *0!'$(%-4('N3&% -'4(>6(*,'(B1R(O@%>&'$(](%-4(\S8(F-("0!(
$*046;()!"$*# -40 '4(4'$*!0 * "-(")(*,'(G-'G - /$4+" '5'%/."!'$0&*$(3!">#
%>&6( -(%(!'40 * "-( -(*,'(%/"0-*(")(*,'(T'!6( "%!$'#.!% -'4($%-4()!% #
* "-$(OR–Y(//S(%)*'!(U!$*(QP(I@( 6 &'$8(F*( $(, .,'!( -(%&/"$*(%&&(")(*,'(_?(
$%/3&'$(*,%-( -(*,'(_A( $%/3&'$8(F*()"&&"+$(*,%*(_?(>'%!$(/"!'(G-'G =
- /$4+" '5'%/."+,  ,( "!!'$3"-4(*"(*,'(.!'%*'!(-0/>'!(")($0!U %&( !% :$(
O@%>&'(fS(!'$0&* -.()!"/(*,'( !0$, -.( -(%(, .,#'-'!.6(4 $ (/ &&8(@,' !(
'& / -%* "-( $( 'T 4'- '4( >6( *,'( 4' !'%$'( -( *,'( -0/>'!( ")( $0!U %&(
 !% :$(">$'!T'4("-(*,'(.!% -$($0))'!'4()!"/(QP;(RPP(%-4(WPP(I@( 6 &'$(
O@%>&'(fS8(? *,(!'.%!4(*"(*,'(-%*0!%&( "-4 * "-$;( *($''/$(*,%*;(%$( -(*,'(
 %$'(")(*,'('N3'! /'-*;(%-6( !% :$("-(*,'(.!% -($0!)% '$( %-(>'( "-$ 4#
'!'4(%$(%!'%$(3%!*  0&%!&6($0$ '3* >&'(*"(*,'()!"$*(% * "-8(?'( "-$ 4'!(
*,'/(%$(%(.'!/(")(*,'()!"$*# -40 '4(4'$*!0 * "-(3!" '$$8(

NK:K;K W47'"45"G-$! -0" '5'%/."$+"Z3 -/)"8- $+." './-3%/$4+"
='$ 4'$( *,'(G-'G - /$4+[$+H'-$/' " '5'%/."*,%*(%))' *(*,'()!"$*#4! T'-(

+'%*,'! -.;(+'($0..'$*(*,%*(%&&(")(*,'(+'%:-'$$(2"-'$(%$$" %*'4(+ *,(
4')' *$( -( *,'( M0%!*2( &%**  ';( - &04 -.( -*'!&" : -.( "T'!.!"+*,$( %-4(
- &0$ "-$;($,"0&4(>'( "-$ 4'!'4(%$(G-$! -0" '5'%/."OI .8(Z1#IS8(@,'$'(%!'(
-"*("! . -%*'4()!"/(*,'()"!/'!($'4 /'-*%!6#, $*"!6(")(.!% -$(%-4(*,0$(
*,'6(/%6( !')'!( *"( %-6(M0%!*2( .!% -;( !'.%!4&'$$( ")( *$( "! . -( O%'"& %-;(
50T %&('* 8S(>0*(%!'(!'&%*'4(*"( !6$*%&&".!%3,  ($*!0 *0!'(")(M0%!*2(.!% -$8(
F-("0!( $*046;( *,' !( -50'- '( $(3%!*  0&%!&6('T 4'- '4( -( *,'($%/3&'$(
%)*'!(RPP(I@( 6 &'$8(D-( - !'%$'( -(*,'(%/"0-*(")(*,'(T'!6( "%!$'($%-4(
)!% * "-(OR–Y(//S( $(">$'!T'4( -(%&/"$*(%&&(")(*,'(_?(%-4($"/'(")(*,'(_A(
$%/3&'$(%$( "/3%!'4(*"(*,'( "!!'$3"-4 -.($%/3&'$(%)*'!(QP(I@( 6 &'$(
OI .$8(W;(D8R;(D8Y^(@%>&'(WS8(F*( $( &".  %&(%-4(+ 4'&6(%  '3*'4(*,%*(*,'(
3!"3"!* "-(")( *,'( "%!$'$*#.!% -'4( )!% * "-$( $,"0&4(4' !'%$'(+ *,( *,'(
- !'%$ -.(-0/>'!(")(I@( 6 &'$(O?! .,*;(YPPPS8(@,'!')"!'(*,'(">*% -'4(
!'$0&*$(,%T'(30*(0$( -(%( "-)0$ "-8(D-( - !'%$'( -(*,'(%/"0-*(")(*,'(T'!6(
 "%!$'#.!% -'4($%-4(OR–Y(//S(/%6(>'('N3&% -'4(>6(*,'()% *(*,%*(*,' !(
4'$*!0 * "-( ,%$( )"&&"+'4( *,'( $0!)% '( ")( M0%!*2(  !6$*%&$( V" - -.( "!(
"  0!!'4( %&"-.( *,'( $ &  %( !' !6$*%&& 2%* "-( 2"-'$( O -*'!&" : -.( "T'!#
.!"+*,$S8(D$(%(!'$0&*;(*,'(4'$*!0 * "-(")(%($ -.&'('&"-.%*'4(.!% -(!'$0&*$(
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2(3 )9 1&0$*'!(4'-4!".!%/$8(D(– _?($%/3&'$^(=(– _A($%/3&'$8((
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-(*,'()"!/%* "-(")(*+"('&"-.%*'4(.!% -$(+,"$'($0!)% '$(%!'( "/3%!%* T'(
*"(*,'($0!)% '(")(*,'($"0! '("-'(O$''(K' * "-(Y8f8S(%-4(*,'!')"!'(%-( -#
 !'%$'( -(*,'(%/"0-*(")(*,'(T'!6( "%!$'#.!% -'4($%-4()!% * "-(OR–Y(//S(
$(">$'!T'4( -(>"*,(_A(%-4(_?($%/3&'$(OI .$8(W;(D8R;(D8Y^(@%>&'(WS8(K"()%!;(
%&&(*,'(%**'-* "-(,%$(>''-(3% 4(*"(*,'($ &*()!% * "-(%$(%(/%V"!(3!"40 *(")(
*,'( )!"$*(+'%*,'! -.(OG%0*! 4"0(%-4(J2"0);(R\aY^(b%&&;(R\\P^(?! .,*(
'*( %&8;( R\\a^( ?! .,*;( YPPP^( A"- $, ,'T( %-4( E"."T;( YPR]S( %-4( *,'(
 ,%-.'$(+ *, -(*,'( "%!$'#.!% -'4($%-4()!% * "-$(,%T'(>''-(-'.&' *'48(
=6( "-*!%$*;( -(*,'( "-40 *'4('N3'! /'-*%&($*046;(+'($''(*,%*( ,%-.'$( -(
*,'( .!% -#$ 2'( 4 $*! >0* "-$( %!'( %**! >0*'4(/% -&6( *"( *,'(  "%!$'#$ 2'4(
.!% -( )!% * "-$8(@, $( )% *($*!"-.&6( -50'- '$( *,'(3'! '-*%.'( "-*! >0#
* "-(")(*,'(!'/% - -.()!% * "-$( -(*,'( -4 T 40%&($%/3&';('$3' %&&6(")(*,'(
$ &*()!% * "-(+,  ,(%/"0-*(!%!'&6('N ''4$(Rc(")(*,'(+,"&'(/%$$8(D$(%(
!'$0&*;("-&6( *$($& .,*( - !'%$'(O'8.8(_?ORPP^( 4!6S^(_?ORPP^( GS^(_AORPP^?XS^(
_AORPP^(?GSS("!(/"$*(")*'-(%(4' !'%$'( $(-"*'4(O'8.8(_?ORPP^( GS^(_?ORPP^(
?GS^(_AORPP^(4!6S^(_AORPP^ bS^(I .$8(D8R;(D8Y^(@%>&'(WS8(I!"/(*,'(.!% -#$ 2'(

4 $*! >0* "-(!'$0&*$;( *(+%$()"0-4(*,%*(*,'(+'%*,'! -.(")(*,'(_A($%/3&'$(
!'$0&*$( -(%(, .,'!(3!"40 * "-(")( *,'($ &*#$ 2'4()!% * "-$(OP8PPY–P8PZW(
//S( +,  ,( -4  %*'$( *$( .!'%*'!( $0$ '3* > & *6( *"( *,'( )!"$*#4! T'-(
4'$*!0 * "-8(@,'(.'-'!%&( "-*'-*(")(*,'($ &*#$ 2'4()!% * "-($''/$(*"(>'(
$& .,*&6(, .,'!(*,%-(*,'("-'(!'3"!*'4(%)*'!(WZP(I@( 6 &'$(>6(?! .,*('*(%&8(
OR\\aS(%-4(?! .,*(OYPPPS8(b"+'T'!;(*, $(4 ))'!'- '(/%6(!'$0&*()!"/(*,'(
T%! "0$(*63'$(")($*04 '4($'4 /'-*(O!" :(T$(.!% -$S;( -*'!-%&(O !6$*%&&"#
.!%3,  S( $*!0 *0!'( ")( M0%!*2( .!% -$( %-4["!( *,'( $%/3&'( 3!'3%!%* "-(
3!" '$$8(

NK;K 2!G %/"45"-'G' /$+8"5-'')'–/H ("%0%7'."4+"/H'" './-3%/$4+"45"Z3 -/)"
8- $+."

D-('N3'! /'-*%&(4'$ .-($'*(03("-(QP;(RPP;(%-4(WPP(I@( 6 &'$(3!"#
T 4'$( -)"!/%* "-("-(*,'( "0!$'(%-4( -*'-$ *6(")(*,'()!"$*(+'%*,'! -.(")(
M0%!*2(.!% -$;(%-4(*,' !( ,%-.'$8(@,'(!'$0&*$(")(*,'(A"&/"."!"T#K/ !-"T(

10 µm 20 µm

100 µm 20 µm

20 µm 200 µm

A B

C D

E F

2(3 ): X')' *$(")(*,'(M0%!*2(.!% -$8(D(– B!'3%!%* "-(
4')' *("-(*,'($0!)% '(")( *,'(_?P( .!% -^(=(– B!'3%#
!%* "-( 4')' *( "-( *,'( $0!)% '( ")( *,'(_AP( .!% -^( 1(– 

B! /%!6( 4')' *( "-( *,'( '4.'(")( *,'(_?P( .!% -^(X(– 

B! /%!6( 4')' *$( "-( *,'( _?P( .!% -;( +,'!'( *,'(
&"-. *04 -%&#3!'T% &'4( $'3%!%* "-( $0!)% '$( %!'(
-"*  '%>&'^( 7( – B! /%!6( 4')' *$( "-( *,'( _AP( .!% -(
+,'!'( *,'( +'%:-'$$( 2"-'$( %$$" %*'4( + *,( *,'(
 !6$*%&(.!"+*,$(%!'(T $ >&'^(I(– B! /%!6(4')' *("-(*,'(
_AP(.!% -(*,%*( !"$$'$(*,'('-* !'(.!% -(%-4( - !'%$'$(
.!% -( $0$ '3* > & *6( *"( >!'%:( 4"+-( -*"( *+"( -4 #
T 40%&(.!% -$(")(%(!'&%* T'&6(&%!.'($0!)% '(%!'%8(((

#KJK"64́-.& "'/" 7K""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""
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*,'()!''('-'!.6(")(+%*'!(%*(*,'(.!% -($0!)% '(O9 &3 -;(R\]\^(?%&4'!(%-4(
b%&&'*;( R\aZS8( i-)!"2'-(+%*'!( U&/( 'N'!*$( %-( %**!% * T'( )"! '( "-( *,'(
+%*'!( -(3"!'$(%-4(4 $V" - -.(3!'$$0!'(*,%*($'3%!%*'(*,'(  '(/%$$()!"/(
*,'(.!% -($0!)% '(OX'!V%.0 -(%-4(1,0!%'T;(R\]a^( &&'!;(R\]a^(9 &3 -;(
R\]\^(?%&4'!(%-4(b%&&'*;(R\aZS8(

@,'(&% :(")(%($*!  *(!'&%* "-$, 3$(>'*+''-(*,'( -*'-$ *6(")(*,'()!"$*(
+'%*,'! -.(%-4(*,'( "-*'-*(%-4(/ -'!%& 2%* "-(")(+%*'!(!% $'$(%(M0'$#
* "-(+,'*,'!(*,'!'( $(%-("3* /%&(%/"0-*(")(/" $*0!'(%*(+,  ,(*,'()!"$*#(
-40 '4(4'$*!0 * "-( $(/"$*('))' * T'8(I0!*,'!('N3'! /'-*$(%!'(*,'!')"!'(
-' '$$%!6(*"(/%:'(%-6('$* /%* "-$8(@,'(">*% -'4(!'$0&*$($,"+(*,%*(*,'(
/  !"#$ %&'( )!"$*(+'%*,'! -.(3!" '$$( $(T'!6(  "/3&'N(%-4( $* &&(3""!&6(
0-4'!$*""48(

9 F$!'.&1($!1)

D( &%>"!%*"!6( 'N3'! /'-*( ")( %(/  !"#$ %&'( )!"$*(+'%*,'! -.( ")( *,'(
$%-4#$ 2'4( T' -#M0%!*2( .!% -$(  "-*! >0*'$( *"( *,'( !' "-$*!0 * "-( ")( *$(
 "0!$'(%-4(4'*'!/ -%* "-(")( *$( -*'-$ *68(@,'(%-%&6$'$(")(*,'(.!% -#$ 2'(
4 $*! >0* "-$(")($%/3&'$($0))'!'4()!"/(QP;(RPP;(%-4(WPP(I@( 6 &'$(,%T'(
&'4(*"(*,'()"&&"+ -.( "- &0$ "-$e((

R8( @,'( )!"$*(+'%*,'! -.( -*'-$ *6( $,"0&4( >'( %$$" %*'4(+ *,( %(+ 4'!(
!%-.'(")(*,'(.!% -#$ 2'()!% * "-$(*,%-( *(,%$(>''-(%$$0/'4($"()%!8((

Y8( @,'( -*'!-%&(O !6$*%&&".!%3,  S($*!0 *0!'(")(M0%!*2(.!% -$(,%$(%(.!'%*(
-50'- '("-(*,'( "0!$'(%-4(/%--'!(")(*,'()!"$*(+'%*,'! -.(3!" '$$8((

W8(X0! -.( *,'( U!$*( $*%.';( 03( *"( QP( I@(  6 &'$;( *,'( )!"$*# -40 '4(
4'$*!0 * "-(3!" ''4$(/% -&6(>6( *,'('& / -%* "-(")( *,'(  !% :$(%-4(
U$$0!'$( !'%*'4(40! -.(*,'( !0$, -.(")(*,'($%/3&'$;( 8'8(G-'G - /$4+["
$+H'-$/' " '5'%/.8( F*( !'$0&*$( -( *,'( 4'$*!0 * "-( ")( *,'( T'!6(  "%!$'#(
.!% -'4( OR–Y( //S( $%-4( )!% * "-$( %-4( 3!"40 * "-( ")( *,'(  "%!$'#(
OP8Q–R(//S(%-4(/'4 0/#.!% -'4(OP8YQ–P8Q(//S($%-4()!% * "-8(

f8 X0! -.(*,'( -*'!T%&()!"/(QP(*"(RPP(I@( 6 &'$;(*,'(+'%*,'! -.(3!"#
 ''4$(/% -&6(>6(*,'('& / -%* "-(")(*,'(+'%:-'$$(2"-'$( -(*,'( !6$*%&(
&%**  '(")(*,'(M0%!*2(.!% -$;( 8'8(G-$! -0" '5'%/.8(F*(!'$0&*$( -(*,'(3!"#
40 * "-(")(*,'(T'!6( "%!$'#.!% -'4($%-4()!% * "-$(OR–Y(//S8((

Q8( D*(%(/"!'(%4T%- '4($*%.'(")(*,'()!"$*(+'%*,'! -.;(40! -.(*,'( -*'!T%&(
)!"/(RPP(*"(WPP(I@( 6 &'$;(/"$*(")(*,'(G-'G - /$4+[$+H'-$/' " '5'%/."
%-4(G-$! -0" '5'%/.",%T'(>''-(%&!'%46(0$'4;('N3"$ -.(*,'( -*% *(,"$*(
.!% -8(D*(*, $(3" -*;(*,'()!"$*(+'%*,'! -.(!'M0 !'$(/"!'(I@( 6 &'$("!(
*"(4 $*0!>()!'$,($0!)% '(")(.!% -8(@, $(-0/>'!(")(I@( 6 &'$( $(!')'!!'4(
%$(%(&%.(* /'8((

Z8( @,'( 3!"40 * "-( ")( *,'( $ &*#$ 2'4( )!% * "-( 40! -.( WPP( I@(  6 &'$( $(
!'&%* T'&6( $/%&&(%-4(4"'$(-"*(%))' *( *,'(.!% -#$ 2'(4 $*! >0* "-$8(D(
/0 ,( &%!.'!( -0/>'!( ")( I@(  6 &'$( $( 3!'$0/%>&6( !'M0 !'4( )"!( *, $(
3!"40 * "-( *"( >'( M0%-* *%* T'&6( $ .- U %-*8( @,'!')"!';( *,'( /"$*(
/3"!*%-*()% *"!(4'*'!/ - -.(*,'('))' *$(")(/  !"#$ %&'()!"$*(+'%*,#
'! -.( $(* /'8((

]8( @,'(/"$*('))' * T'()!"$*(+'%*,'! -.;('N3!'$$'4(%$(.!% -#$ 2'( ,%-.'$;(
"  0!$( 40! -.( *,'( U!$*( RPP( I@(  6 &'$;( %)*'!+%!4$( *$( -*'-$ *6(
4' !'%$'$8(

a8 H"( &'%!( -50'- '(")(*,'(/" $*0!'( "-4 * "-$(O "-*'-*(%-4(/ -'!%&#
2%* "-(")(+%*'!S("-(*,'()!"$*(+'%*,'! -.(,%$(>''-()"0-4(%)*'!(WPP(I@(
 6 &'$8((

\8( @,'(3!'$'-*'4(!'$0&*$(/%6(>'(")(3%!*  0&%!( -*'!'$*()"!( -*'!3!'*%* "-(
")(3%&'" !6"'-T !"-/'-*(%-4(3!'$'-*(3'!/%)!"$*#!'&%*'4($'4 /'-*$8(

=-'.,#,"($!)$G)F$/H-"(!3) !"-#-1")

@,'(%0*,"!$(4' &%!'(*,%*(*,'6(,%T'(-"(:-"+-( "/3'* -.(U-%- %&(
-*'!'$*$("!(3'!$"-%&(!'&%* "-$, 3$(*,%*( "0&4(,%T'(%33'%!'4(*"( -50'- '(
*,'(+"!:(!'3"!*'4( -(*, $(3%3'!8(

%&+4(7' 8'!'+/."

@,'(%0*,"!$(+ $,(*"('N3!'$$(*,' !(.!%* *04'(*"(D-4!2'V( 0$26-́$: (%-4(
=%!*"$2(B '*'!':(OF-$* *0*'(")(9'"&".6;(D4%/(  : '+  2(i- T'!$ *6( -(

B"2-%-́;(B"&%-4S(+,"(3!"T 4'4(0$(+ *,(T' -(M0%!*2($%/3&'$(%-4(.%T'(
%4T  '$("-(*,'(.'"&".  %&($'** -.$(")(*,'($*04 '4(%!'%$8(@,%-:$(%!'(%&$"(
40'(*"(*,'(>'-'U %&(4 $ 0$$ "-$("-(*,'( !6$*%&&".!%3,  ($*!0 *0!'(")(*,'(
M0%!*2(.!% -$8(?'('$3' %&&6(*,%-:(C'!26(C%/!"2̇6()"!(3!".!%// -.(%-4(
 "-$*!0 * -.(*,'(%0*"/%*  (4%*%(&"..'!8(

@, $(+"!:(+%$( $033"!*'4( >6( *,'(H%* "-%&( K '- '(1'-*!';( B"&%-4(
j.!%-*(-0/>'!$(YPR\[WW[H[K@RP[PPPYRk8(

7-G-#-!'-1)
D>4 4',;( 8;(D/'! ;(D8;(YPYP8(1&0$*'!(D-%&6$ $(")(B'*!"3,6$  %&(%-4(9'"&".  %&(

B%!%/'*'!$()"!(K'3%!%* -.(*,'(7&' *!")% '$(")(%(9%$(1%!>"-%*'(E'$'!T" !(K'M0'- '8(
H%*8(E'$"0!8(E'$8(Y\;(RafW–RaQZ8(,**3$e[[4" 8"!.[RP8RPP][$RRPQW#PR\#P\QWW#R8(

D&4'-4'!)'!;( 8;(=&%$,U'&4;(E8;(R\af8(1&0$*'!(D-%&6$ $8(_0%-* *%* T'(D33&  %* "-$( -(*,'(
K" %&(K '- '$;(KD97(B0>&  %* "-$;(F- 8;(@,"0$%-4(J%:$;(1%& )"!- %8(,**3$e[[4" 8(
"!.[RP8fRWQ[\]aRfRY\aWZfa8(

D&*0,%U;(I8;(=%04'*;(=8D8;(YPRR8(D(,63"*,'$ $("-(*,'(!'&%* T'(!"&'$(")( !0$, -.(%-4(
%>!%$ "-( -(*,'(/' ,%-  %&(.'-'$ $(")(%(.&% %&($'4 /'-*8(7-.8(9'"&8(RYP;(R–\8(
,**3$e[[4" 8"!.[RP8RPRZ[V8'-..'"8YPRR8PW8PPY8(

D&*0,%U;(I8H8;(1""3;( 8E8;(9'"!. %--"0;(L8H8;(YPRZ8(7))' *(")(B%!*  &'(K,%3'("-(*,'(
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