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Стандартизація лікарських засобів 
і валідація методик контролю якості
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Применение математической модели для описания термограмм с 
целью определения времени окончания высушивания: перспективы 
использования для аттестации стандартных образцов
Термогравиметрический анализ (ТГА) применяется для аттестации фармакопейных стандартных образцов (ФСО), 
что предъявляет высокие метрологические требования к результатам анализа. Важнейшим фактором, влияющим на 
корректность результатов анализа методом ТГА, является время высушивания. На основе математической модели 
возможно разработать статистически обоснованную процедуру определения окончания высушивания. Насколько 
нам известно, ранее описание термограмм с использованием математической модели для установления окончания 
времени высушивания не проводилось. Целью данной работы является описание термограмм математической 
моделью, разработка статистически обоснованной процедуры определения времени окончания высушивания и 
экспериментальная проверка разработанного подхода. Для проведения исследований использовали следующие 
фармацевтические субстанции: метилцеллюлозу (Aldrich), дексаметазона натрия фосфат (ФСО ГФУ), фенпивериния 
бромид (ФСО ГФУ) и кальция оксалат моногидрат, полученный по методу Каха. Термогравиметрический анализ 
проводили с помощью термоаналитической установки Mettler TA 3000. Для описания термограммы предлагается 
уравнение, представляющее комбинацию гиперболы и прямой. Для нахождения эмпирических коэффициентов 
использовали нелинейный метод наименьших квадратов. Коэффициенты значимы для всех исследованных 
соединений. Величины обобщенного индекса корреляции во всех случаях выше 0.9 и значимы на уровне выше 0.999. 
Однако, начиная с некоторого времени, вклад гиперболического члена становится незначимым по сравнению с 
линейным членом. Поэтому для конечной части термограммы предложено использовать предельную форму уравнения. 
Окончанием высушивания предложено считать время, когда угловой коэффициент линейного участка становится 
статистически незначимым по отношению к нулю. Предложенный подход работает робастно для исследованных 
фармацевтических субстанций. Для использованного рабочего места интервал для линейного участка термограммы 
из числа точек от 60 до 90 позволял корректно детектировать окончание высушивания. Ширину интервала, который 
используется для детектирования временкончания высушивания, целесообразно верифицировать для каждого 
рабочего места.

Ключевые слова: летучие вещества, термогравиметрический анализ, время высушивания, математическая модель.
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The use of a mathematical model to describe thermograms to determine the drying end time: prospects for use in reference 

standards certification

Thermogravimetric analysis (TGA) is used for certification of reference standards (RS), which imposes high metrological 
requirements on the analysis results. The drying time is a crucial factor affecting the correctness of TGA analysis results. With the 
use of a mathematical model, a statistically valid procedure for determining the drying end can be developed. To the best of our 
knowledge, thermograms have not been yet described by a mathematical model to establish the drying end time. The objective 
of this work is to describe thermograms by a mathematical model, develop a statistically sound procedure for determining the 
drying end time and experimentally test the developed approach. The pharmaceutical substances of methylcellulose (Aldrich), 
dexamethasone sodium phosphate (RS of the State Pharmacopoeia of Ukraine), fenpiverinium bromide (RS of the State 
Pharmacopoeia of Ukraine) and calcium oxalate monohydrate (CaHA) were used for the study. Thermogravimetric analysis was 
performed on a Mettler TA 3000. We propose an equation that represents a combination of a hyperbola and a straight line to 
describe a thermogram. A nonlinear least squares method was used to find empirical coefficients. The coefficients were significant 
for all studied substances. The generalised correlation index values exceeded 0.9 in all cases and were significant when greater 
than 0.999. However, starting from a particular time, the contribution of the hyperbolic term became negligible compared with 
the linear term. Therefore, for the final part of the thermogram, we propose to use the limiting form of the equation. We consider 
the time when the slope of the linear part becomes statistically insignificant to be the drying end. The proposed approach was 
proven robust for the studied pharmaceutical substances. For the used workplace, the interval of 60 to 90 points of the linear 
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part of the thermogram allowed us to detect the end of drying correctly. The width of the interval used to determine the drying 
end time is advisable to verify for each workplace.
Keywords: volatile impurities, thermogravimetric analysis, drying time, mathematical model.
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Застосування математичної моделі для опису термограм з метою визначення часу закінчення висушування: 

перспективи використання для атестації стандартних зразків

Термогравіметричний аналіз (ТГА) застосовується для атестації фармакопейних стандартних зразків (ФСЗ), що 
висуває високі метрологічні вимоги до результатів аналізу. Найважливішим фактором, що впливає на коректність 
результатів аналізу методом ТГА, є час висушування. На основі математичної моделі можливо розробити статистично 
обґрунтовану процедуру визначення закінчення висушування. Наскільки нам відомо, раніше опис термограм з вико-
ристанням математичної моделі для встановлення закінчення часу висушування не проводився. Метою цієї роботи є 
опис термограм математичною моделлю, розробка статистично обґрунтованої процедури визначення часу закінчення 
висушування і експериментальна перевірка розробленого підходу. Для проведення досліджень використовували такі 
фармацевтичні субстанції: метилцелюлозу (Aldrich), дексаметазону натрію фосфат (ФСЗ ДФУ), фенпіверинію бромід 
(ФСЗ ДФУ) і кальцію оксалат моногідрат, отриманий методом Каха. Термогравіметричний аналіз проводили за допо-
могою термоаналітичної установки Mettler TA 3000. Для опису термограми пропонується рівняння, що є комбінацією 
гіперболи і прямої. Для знаходження емпіричних коефіцієнтів використовували нелінійний метод найменших квадратів. 
Коефіцієнти значущі для всіх досліджених сполук. Величини узагальненого індексу кореляції в усіх випадках вище 0.9 
і значущі на рівні, вищому за 0.999. Однак, починаючи з деякого часу, внесок гіперболічного члена стає незначущим 
порівнюючи з лінійним членом. Тому для кінцевої частини термограми запропоновано використовувати граничну фор-
му рівняння. Закінченням висушування запропоновано вважати час, коли кутовий коефіцієнт лінійної частини стає ста-
тистично незначущим відносно нуля. Запропонований підхід є робасним для досліджених фармацевтичних субстанцій. 
Для використаного робочого місця інтервал для лінійної частини термограми з числа точок від 60 до 90 дозволяв корек-
тно детектувати закінчення висушування. Ширину інтервалу, який використовується для детектування часу закінчення 
висушування, доцільно верифікувати для кожного робочого місця.
Ключові слова: леткі речовини, термогравіметричний аналіз, час висушування, математична модель.

Введение

Термогравиметрический анализ (ТГА) явля-
ется важным методом анализа, который в фар-
мацевтическом анализе применяют, в частности, 
для количественного определения содержания 
летучих веществ (ЛВ). Спецификой ТГА по срав-
нению с другими методами анализа является 
возможность использования очень маленьких 
навесок. Поэтому его часто используют для кон-
троля качества лекарственных средств, содер-
жащих очень дорогие субстанции или в других 
обоснованных случаях. Так, в соответствии с 
монографиями Европейской Фармакопеи (ЕФ) 
на субстанции, ТГА применяют для анализа суб-
станций Vinblastine sulfate, Vincristine sulfate, 
Glycerol monostearate, Calcipotriol monohydrate, 
Magnesium stearate [1], а в соответствии с моно-
графиями Фармакопеи США — для анализа суб-
станций Azithromycin, Amiloride Hydrochloride, 
Doxercalciferol, Risedronate sodium, Fingolimod 
hydrochloride [2]. Также метод ТГА применяют 
для аттестации стандартных образцов (СО), на-
пример для изучения однородности на уровне 
небольших навесок СО, которые используют в 
методике анализа (в случае когда ЛВ являются 
маркером для неоднородности) [3], а также для 
присвоения аттестованного значения СО (XAtt) 
[4]. Использование ТГА для аттестации СО при-
водит к высоким метрологическим требованиям 

к результатам анализа. От корректности опре-
деления содержания ЛВ зависит и само значе-
ние XAtt, и его неопределенность (ΔRS).

Для того чтобы на основании результатов 
количественных анализов принимать решения 
с достаточной надежностью о соответствии 
лекарственного средства (ЛС) спецификаци-
ям или использовать результаты определения 
содержания ЛВ для присвоения аттестованно-
го значения СО, необходимо контролировать 
неопределенность результатов анализа [5]. В 
случае рутинного анализа в лаборатории фар-
мацевтического предприятия гарантом прием-
лемой неопределенности является процедура 
валидации аналитической методики для опре-
деленного объекта анализа. Валидация, в свою 
очередь, опирается на использование хорошо 
охарактеризованных СО, для которых извест-
но XAtt (принимается как истинное значение со-
держания) [6], с учетом того, что неопределен-
ность для XAtt (ΔRS) должна быть незначима по 
отношению к решаемой задаче [7].

Однако данная ситуация не всегда может 
быть реализована в фармацевтическом секторе. 
Например, возможна ситуация, когда контроль-
ные лаборатории выполняют анализ впервые 
и больше не выполняют его никогда. При этом 
они должны представить надежный результат 
в ограниченный период времени. Следователь-
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но, для таких задач валидация в полном объеме 
принципиально не может быть реализована. В 
таком случае краеугольным звеном обеспече-
ния корректности результатов анализа явля-
ется использование СО, предназначенных для 
конкретной аналитической задачи [8]. Отме-
тим, что такая ситуация фактически приводит 

к изменению концепции обеспечения качества 
результатов анализа: основной упор делается 
на контроль качества результатов непосред-
ственно в процессе анализа, а не на этапе пред-
шествующей выполнению анализа валидации. 
Например, это может быть использование двух 
испытуемых образцов, использование метода 
добавок и т. д. — т. е. использование в каждом 
анализе процедур контроля качества, которые в 
рутинном анализе должны использоваться 1 раз 
на 20 анализов или реже [9]. Отметим, что при 
этом существенно возрастает роль контроля 
неопределенности результатов анализа.

При аттестации СО классическая модель обе-
спечения качества результатов анализа путем 
валидации также не может быть реализована. 
Ситуация осложняется тем, что в подавляющем 
большинстве случаев отсутствует СО, предна-
значенный для этой задачи, т. к. он находится 
в процессе аттестации.

Поэтому в случае применения ТГА для ат-
тестации СО, а также в случае выполнения 
любого единичного испытания (в противопо-
ложность рутинному) необходимо максималь-
но использовать процедуры обеспечения ка-
чества результатов анализа непосредственно 
в процессе анализа. Для ТГА важнейшим фак-
тором, влияющим на корректность результа-
тов анализа, является время высушивания — 
собственно, определение времени окончания 
высушивания (ОВ). Даже небольшой дрейф в 
течение длительного времени может приве-
сти к значительной суммарной потере в мас-
се. Однако необоснованно длительное время 
высушивания может привести к изменениям в 
характеристиках оборудования или образца и, 
как следствие, к некорректности получаемых 
результатов. С другой стороны, недостаточно 
длительное высушивание может приводить к 
занижению результата определения ЛВ.

Задача корректного определения време-
ни ОВ может быть решена путем описания тер-
мограммы математической моделью. На осно-
ве математической модели возможно разрабо-
тать статистически обоснованную процедуру 
определения ОВ.

Насколько нам известно, ранее описание 
термограмм с использованием математиче-
ской модели с целью установления ОВ не вы-
полнялось.

Таким образом, целью нашей работы явля-
ется описание термограмм подходящей матема-
тической моделью, разработка статистически 
обоснованной процедуры определения време-
ни ОВ и экспериментальная проверка разрабо-
танного подхода.

Рисунок 1
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Материалы и методы

Для проведения исследований были вы-
браны следующие объекты: метилцеллюлоза 
(Aldrich, с. 06922DU), дексаметазона натрия 
фосфат (ФСО ГФУ, с. 4), фенпивериния бро-
мид (ФСО ГФУ, с. 6) и кальция оксалат моно-
гидрат, полученный в лабораторных условиях 
по методу Каха [10]. Термогравиметрический 
анализ проводили с помощью термоаналити-
ческой установки Mettler TA 3000.

Результаты и их обсуждение

Результаты потери в массе при высушива-
нии представлены в процентах от исходной 
массы образца. Время высушивания приведе-
но в секундах.

Зависимости потери в массе исследованных 
образцов от времени нагрева (кривые ТГА, или 
термограммы) представлены на Рис. 1.

1. Математическое описание эксперимен-
тальных термограмм

Из приведенных термограмм можно видеть, 
что процессы, протекающие в определенном 
веществе при потере ЛВ, имеют очень разную 
кинетику. Эта кинетика определяется многи-
ми факторами, например тем, в какой форме 
находятся летучие примеси (на примере воды) 
[10]: кристаллизационная вода (энергия связи 
зависит от кристаллической модификации), 
окклюзионная вода, гигроскопическая вода. 
Также на кинетику высвобождения должны 
влиять физические свойства образца, такие как 
степень дисперсности, площадь поверхности и 
т. д. Действительно, для различных серий иссле-
дованных веществ, в частности фенпивериния 
бромида и дексаметазона натрия фосфата, нами 

были получены данные, показывающие, что ОВ 
достигается при существенно различных тем-
пературах или разные серии образцов одних и 
тех же веществ проявляют различные характе-
ристики по однородности содержания ЛВ.

Термограмма отражает суперпозицию всех 
физических процессов удаления ЛВ. При опре-
делении содержания ЛВ для практических це-
лей контроля качества лекарственных средств 
в подавляющем большинстве случаев не име-
ется достаточной информации об испытуемом 
образце, чтобы основывать математическое 
описание термограммы на физической модели 
протекающих процессов. Мы также можем не 
принимать во внимание природу ЛВ, которая 
обуславливает физический механизм процес-
са. Все это делает невозможным и ненужным 
интегрирование математического описания с 
физической моделью процесса.

С другой стороны, одновременное протека-
ние нескольких процессов делает термограммы 
достаточно схожими, независимо от природы 
исследуемого образца. Поэтому потенциально 
возможно описание термограммы единой ма-
тематической моделью. Необходимо отметить, 
что с точки зрения определения ОВ интерес 
представляет не вся термограмма, а лишь ее 
завершающая часть.

Процесс высушивания протекает вначале 
быстро, затем замедляется и при отсутствии 
артефактов (например, пиролиз или испаре-
ние основного вещества) выходит на прямую 
линию, параллельную оси Х. Поэтому для опи-
сания термограммы целесообразно использо-
вать комбинацию гиперболы и прямой:

Таблица 1

Результаты обработки экспериментальных данных с помощью нелинейного метода наименьших 

квадратов

Наименование 

параметра
Метилцеллюлоза

Фенпивериния 

бромид

Дексаметазона 

натрия фосфат

Кальция оксалат 

моногидрат

Диапазон величин Y, % –3.8808; –4.0004 –0.7203; –0.8405 –5.7310; –5.9265 –0.3998; –4.1502
Диапазон величин Х, с 12; 5772 7; 3360 12; 7080 12; 7200

Количество точек 476 437 558 600
A –3.9553 –0.7525 – 5.842 –3.313
sa 0.00091 0.00086 0.0015 0.011
B 1.621 0.413 2.617 50.74
sb 0.093 0.049 0.167 1.24
K –1.05 × 10–5 –3.25 × 10–5 –1.64 × 10–5 –1.43 × 10–4

sk 2.7 × 10–7 4.2 × 10–7 3.7 × 10–7 2.5 × 10–6

Остаточное s0 0.0092 0.0083 0.0167 0.123
Индекс корреляции Rc 0.917 0.971 0.916 0.958

Примечания:
sa, sb, sk — стандартные отклонения коэффициентов уравнения (1);
s0 — остаточное отклонение.
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Здесь a, b, k — некоторые эмпирические ко-
эффициенты, которые находят с использовани-
ем нелинейного метода наименьших квадратов 
[11]. Результаты описания экспериментальных 
данных (Рис. 1) уравнением (1) для исследуемых 
соединений представлены в Табл. 1.

Как видно из Табл. 1, зависимость потери 
в массе образца (Y) от времени (Х) достаточно 
хорошо описывается соотношением (1). При 
этом все коэффициенты уравнения (1) значи-
мы для всех исследованных соединений. Ве-
личины обобщенного индекса корреляции Rc 
во всех случаях выше 0.9 и значимы на уровне 
выше 0.999 [12].

Данное уравнение, в принципе, может быть 
использовано для нахождения времени окон-
чания высушивания (Xend).

Указанный подход, однако, имеет серьезный 
недостаток. При нахождении коэффициентов 
уравнения (1) очень большую роль играют на-
чальные точки с малым временем высушивания, 
которые имеют очень большую неопределен-
ность и не представляют интереса для нахожде-
ния Xend. И, наоборот, наиболее важные конеч-
ные точки с большим временем высушивания 
мало влияют на нахождение коэффициентов 
уравнения (1). Поэтому для нахождения Xend це-
лесообразно использовать предельную форму 
данного уравнения.

2. Предельная форма уравнения (1)

Начиная с некоторой величины Хcrit, вклад 
гиперболического члена b/X становится незна-
чимым по сравнению с линейным членом k × X. 
Если считать, что гиперболический член должен 
быть незначимым на уровне систематической 
погрешности, то, в соответствии с рекоменда-
циями ГФУ [12], это означает, что:
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Из соотношения (2) можно получить требо-
вания к Хcrit:
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Величины Хcrit, рассчитанные по соотноше-
нию (3), представлены в Табл. 2. Как видно из 
Табл. 2, они достаточно сильно различаются 
для исследованных соединений — от 356 с (для 
фенпивериния бромида) до 1884 с (для кальция 
оксалата моногидрата). Столь раннее детекти-
рование незначимости гиперболического члена 

для фенпивериния бромида объясняется тем, 
что на участке, соответствующем окончанию 
высушивания, термограмма фактически пред-
ставлена комбинацией двух прямых линий: 
сначала — линией с большим углом наклона и 
затем — линией, параллельной оси Х.

При Х ≥ Хcrit для аппроксимации экспери-
ментальной кривой (1) можно использовать 
прямую:

 Y = a1 + k1 × X,    X ≥ Xcrit. (4)

3. Процедура определения времени окончания 
высушивания

При X1 > Хcrit для каждого временного интер-
вала [X1, Xn], состоящего из n точек, параметры 
прямой (4) различаются. Сдвигая этот интервал 
ΔX = Xn – X1 по оси времени Х, мы получаем 
набор величин k1. По мере роста времени Х аб-
солютное значение величины k1 уменьшается, 
стремясь к нулю. Окончанием высушивания 
можно считать такое время Xend, когда коэффи-
циент k1 становится статистически незначимо 
отличающимся от нуля, т. е.:

 11 0.95, 1( ) ,end n kk X t s−< ×  или 11( ) .end kk X < Δ  (5)

Здесь t0.95, n-1 — односторонний коэффициент 
Стьюдента для односторонней вероятности 0.95 
и числа степеней свободы (n − 1).

В данном случае используется односторон-
ний коэффициент Стьюдента, поскольку ко-
эффициент k1 может отклоняться от нуля как 
в большую, так и в меньшую сторону, но не в 
обе стороны одновременно. Использование в 
данном случае двустороннего коэффициента 
Стьюдента соответствует уровню надежности 
97.5 %, а не 95 % [5].

За Xend принимают середину конечного ин-
тервала оптимизации [X1, Xn], т. е.:

Xend = X1 + ∆X / 2,  ∆X = Xn – X1 = n × ∆t. (6)
Здесь Δt — интервал времени между точками. 

Поскольку Δt фиксировано, то число точек n и 
ширина интервала ΔX эквивалентны.

Неопределенность потери в массе Yend на 
конечном этапе процесса оптимизации мож-
но оценить по соотношению:

 ΔY = k1 (Xend = Xn) × ΔX. (7)
В качестве минимального числа точек было 

выбрано n = 30, при котором метрологические 
характеристики уже близки к генеральным 
значениям. Для оптимизации предложенной 
процедуры расчеты проводились также для 
n = 60, 90 и 120.

Для разного числа точек угловой коэффи-
циент k1 и его доверительный интервал для 
прямой (4), рассчитанные для интервала, когда 
неравенство (5) выполнилось (т. е. когда было 
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определено время ОВ), представлены в Табл. 2 
(расчеты проводили, начиная от времени высу-
шивания Х > Xcrit). Неопределенность опреде-
ления ЛВ (ΔY, уравнение 7), потеря в массе Yend 
для разного числа точек n, а также сопоставле-
ние результатов расчета времени ОВ и конеч-
ной потери в массе при высушивании для раз-
личного числа точек прямой (4) представлены 
в Табл. 3.

4. Обсуждение результатов

Из Табл. 2 и 3 видно, что для метилцеллюло-
зы, фенпивериния бромида и дексаметазона 
натрия фосфата ширина интервала (т. е. коли-
чество точек n) не влияет на конечное значение 
потери в массе при высушивании Yend (отметим, 

что именно она представляет интерес): найден-
ные величины Yend, в рамках неопределенно-
сти ΔYend, не отличаются друг от друга.

В случае же кальция оксалата моногидрата 
ситуация другая. Данная термограмма «про-
блемная» — имеет сложную структуру данных 
вблизи ОВ. По-видимому, это происходит из-за 
присутствия примесной структуры, для которой 
высвобождение связанной воды особенно за-
труднено. Поэтому после фазы «быстрой» поте-
ри массы дальнейшая потеря массы для образ-
ца кальция оксалата моногидрата происходит 
линейно, с весьма небольшим отрицательным 
углом наклона и в течение длительного време-
ни. Затем, при достижении ОВ, процесс мож-

Таблица 2

Результаты расчетов времени ОВ в соответствии с уравнением (4) для различного числа точек

Объект анализа Метилцеллюлоза
Фенпивериния 

бромид

Дексаметазона 

натрия фосфат

Кальция оксалата 

моногидрат

Xcrit, с 1243 356 1263 1884
Диапазон величин 

Х, с 12; 5772 7; 3360 12; 7080 12; 720

n = 30

Xend, с 4320 2758 5784
Детектируется 

некорректно

k1 –5.1e–07 –1.19e–06 –2.1e–07 —
∆k1 6.3e–07 2.4e–06 2.9e–07 —

n = 60

Xend, с 4332 2800 5820 6216
k1 –3.9e–07 –1.05e–06 –2.2e–07 –1.19e–05

∆k1 4.9e–07 1.41e–06 3.4e–07 1.30e–05

n = 90

Xend, с 4380 2849 5796 6264
k1 –3.8e–07 –6.7e–07 –2.0e–07 –8.4e–06

∆k1 4.1e–07 8.0e–07 2.9e–07 8.8e–06

n = 120

Xend, с 4428 2898 5772 Не определяется

k1 –3.5e–07 –4.7e–07 –2.7e–07 —
∆k1 3.7e–07 2.8e–07 2.8e–07 —

Таблица 3

Сопоставление времени окончания высушивания и конечной потери в массе для разного числа точек 

прямой (4)

n
Метилцеллюлоза Фенпивериния бромид

Дексаметазона натрия 

фосфат

Кальция оксалат 

моногидрат

Xend, с Yend, % Xend, с Yend, % Xend, с Yend, % Xend, с Yend, %

30 4320 –4.00303 2758 –0.84289 5784 –5.93107 — —
ΔYend 0.00019 0.00043 0.00007

60 4332 –4.00307 2800 –0.84269 5820 –5.93107 6216 –4.14461
ΔYend 0.00028 0.00076 0.00016 0.0086

90 4380 –4.00309 2849 –0.84195 5796 –5.93107 6264 –4.15024
ΔYend 0.00042 0.00072 0.00021 0.0091
120 4428 –4.00286 2898 –0.84171 5772 –5.93115 Нет —

ΔYend 0.00051 0.00067 0.00039 —
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но описать прямой, параллельной оси Х. Из-за 
большого уровня шума ОВ для 30 точек детекти-
руется некорректно: сначала для Х = 2232, при 
повторном старте процедуры с этой точки для 
Х = 4272 и при старте с этой точки время ОВ 
не детектируется. Для 120 точек время ОВ не 
детектируется вообще. Число точек 60 и 90 да-
ет корректные и практически одинаковые ре-
зультаты (величины Yend, в рамках неопреде-
ленности ΔYend, не отличаются друг от друга). 
Необходимо отметить, что используемый в 
процедуре интервал фактически выступает в 
роли фильтра, который сглаживает шум. Рас-
ширение интервала усиливает сглаживание. 
Поэтому для термограммы с кальция оксала-
том моногидратом интервал в 30 точек недо-
статочен для эффективного сглаживания шу-
ма. Интервал в 60-90 точек работает корректно. 
Для интервала 120 точек, возможно, в конце 
процесса высушивания просто не хватает дан-
ных для корректного детектирования ОВ (для 
n = 120 диапазон времен составляет в конце 
термограммы 5760-7200 c).

Таким образом, на основании эксперимен-
тальных данных можно рекомендовать число 
точек n = 60.

По-видимому, ширину интервала, который 
используется для детектирования времени 
окончания высушивания, необходимо верифи-
цировать для каждого рабочего места, т. к. он 
определяется характеристиками прибора, его 
состоянием и другими условиями (например, 
стабильностью напряжения в сети).

Алгоритм процедуры определения оконча-
ния высушивания можно сформулировать сле-
дующим образом:

Описывают экспериментальную термограм-
му с помощью функции (1).

По соотношению (3) находят критическое 
время Xcrit.

Задавая число точек n = 60, для набора ин-
тервалов [X1, Xn] (X1 ≥ Xcrit) находят параметры 
прямой (4).

По соотношению (5) находят вре-
мя ОВ Xend.

Выводы

Впервые предложена математическая мо-
дель описания участка термограммы, соответ-
ствующего окончанию высушивания.

Впервые предложена статистически обо-
снованная процедура определения времени 
окончания высушивания, которая опирается 
на математическую модель описания участка 
термограммы, соответствующего окончанию 
высушивания.

Для четырех образцов органической приро-
ды показано, что предложенный подход опре-
деления времени окончания высушивания ра-
ботает робастно, в том числе для осложненных 
случаев.

Ширину интервала, который используется 
для детектирования времени окончания высу-
шивания, целесообразно верифицировать для 
каждого рабочего места, т. к. данный интервал 
определяется характеристиками прибора, его 
состоянием и другими условиями (например, 
стабильностью напряжения в сети).

Для термоаналитической установки 
Mettler TA 3000 в лаборатории Института сцин-
тилляционных материалов НАНУ использова-
ние интервала из n = 60 ÷ 90 точек дало кор-
ректные результаты для всех случаев, и может 
быть рекомендовано как значение, используе-
мое по умолчанию.
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