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Тема дисертації:
1. Наукове обґрунтування атестації фармакопейних стандартних зразків з використанням термічних методів
аналізу

2. Scientific substantitation of certification of pharmacopoeia standard samples using thermal analysis methods

Реферат:
1. Дисертація присвячена питанням синтезу матеріалу для атестації (МдА) домішок діючих речовин, а також
застосуванню термогравіметрії (ТГА) та диференційної скануючої калориметрії (ДСК) для атестації
фармакопейних стандартних зразків (ФСЗ) Державної Фармакопеї України (ДФУ). Оптимізовані методики
синтезу, отримані з високим виходом і високою чистотою орнідазол-діол, орнідазол-епоксид і прегабаліну
домішка D. Для їх характеризації використані ТГА та ДСК. Запропонований опис кінцевої частини
дериватограми математичною моделлю і статистично обґрунтована процедура визначення часу закінчення
висушування. Сформульовані метрологічні вимоги до результатів визначення летких домішок методом ТГА.
Використовуваний прилад забезпечує виконання найбільш жорстких вимог до ФСЗ ДФУ. Метод ТГА



застосований для оцінки однорідності МдА і для встановлення атестованого значення. Дібраний МдА для
кваліфікації методу ТГА. Сформульовані метрологічні вимоги до результатів визначення чистоти методом
ДСК. Дібраний МдА для кваліфікації методу ДСК. Для нього одночасно схарактеризовані чистота,
температура плавлення й ентальпія плавлення. Метод ДСК використаний для атестації чотирьох ФСЗ ДФУ
задля верифікації визначення температури плавлення з характеризацією ентальпії плавлення. Метод ТГА
використаний для визначення чистоти МдА як альтернативний метод. Атестовано 14 ФСЗ ДФУ для
кількісного визначення і ФСЗ ДФУ для кваліфікації методів ТГА і ДСК.

2. The thesis is devoted to the issues of synthesis of material for certification (CM) of impurities of active
pharmaceutical ingredients and the use of thermogravimetric analysis (TGA) and differential scanning calorimetry
(DSC) for certification of pharmacopoeial reference standards of the State Pharmacopoeia of Ukraine (SPhU RSs).
Ornidazole-diol, ornidazole-epoxide, and pregabalin impurity D of high yield and purity were obtained following
the optimisation of the procedures for their synthesis. The impurities were characterised by TGA and DSC. A
mathematical model is proposed to describe the final part of the thermogram. A statistically sound procedure for
determining the drying end time is substantiated. Metrological requirements for the results of the test for volatile
impurities by TGA are formulated. The obtained results met the stringent requirements for the tasks of SPhU RSs
certification. TGA was used for homogeneity evaluation and establishment of the certified value of CM. A CM for
the qualification of the TGA method was selected. Metrological requirements for the results of the purity
determination by DSC are advanced. A CM for the qualification of the DSC method was selected; its purity, melting
temperature and enthalpy of melting were characterised simultaneously. The DSC method was used in the
certification of 4 SPhU RS intended for the verification of the melting temperature determination with the
characterisation of the enthalpy of melting. The TGA method was used to determine the CM purity as an
alternative method. 14 SPhU RSs for assays and SPhU RSs intended for the qualification of TGA and DSC methods
were certified
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