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Відповідно до правил Належної виробничої практики, фінальним етапом виробництва лікарських засобів є контрольоване очищення технологічного обладнання від залишків активних фармацевтичних інгредієнтів (АФІ) та допоміжних речовин. Максимально допустимі рівні АФІ визначаються їх токсичністю, дозуванням, перехресними контамінаційними властивостями і, як правило, знаходяться на рівні нано- чи пікограмів. Тому при оцінці чистоти технологічного фармацевтичного обладнання особлива увага приділяється чутливості використовуваних для таких цілей інструментальних методів. В переважній більшості випадків таке рутинне визначення проводять за допомогою високоефективної рідинної хроматографії (ВЕРХ) з найбільш доступними PDA-детекторами. Такий підхід потребує попереднього концентрування проби для забезпечення достатньої чутливості та прийнятних хіміко-метрологічних характеристик. З-поміж багатьох методів концентрування виокремлюється міцелярна екстракція мікрокомпонентів фазами неіонних поверхнево-активних речовин (НПАР), що забезпечує високу ефективність вилучення гідрофобних органічних сполук з водних розчинів.

Мелоксикам відноситься до нестероїдних протизапальних засобів (НПЗЗ) третього покоління, був розроблений для лікування ревматоїдного артриту та остеоартриту. АФІ  належить до класу енолових кислот та вирізняється високою гідрофобністю (logP = 3,4). Мелоксикам має більшу інгібуючу дію in vitro та in vivo проти індуцибельної ізоформи циклооксигенази (ЦОГ-2) у порівнянні з конститутивною формою цього ферменту (ЦОГ-1). Оскільки інгібування ЦОГ-1 пов'язане зі шлунковими, нирковими та іншими небажаними побічними ефектами, більш селективне інгібування мелоксикамом ЦОГ-2 надає йому перевагу перед іншими НПЗЗ. Така фармакокінетика мелоксикаму обумовлює розробку та випуск багатьох лікарських засобів на його основі.

Тому метою роботи була розробка оптимізація ВЕРХ-PDA визначення мелоксикаму у змивних водах після очищення технологічного фармацевтичного обладнання з попереднім міцелярним концентруванням фазами неіонних ПАР при температурі помутніння. 

Було оптимізовано умови хроматографічного визначення мелоксикаму у пристуності неіонної ПАР Triton X-114, що завжди присутній у міцелярній фазі. При співвідношенні елюєнтів AcN (65%) : 0,2% (v/v ) FA (35%), швидкості потоку 1,0 мл/хв та довжині хвилі детектування 355 нм спостерігалося повне та селективне розділення хроматографічних піків мелоксикаму та НПАР (колонка Kromasil 100-5-C18 (4,6*150мм)).

Встановлено, що максимальне вилучення мелоксикаму в міцелярну фазу спостерігається в діапазоні рН 2-10. Примітно, що при таких значеннях рН АФІ може знаходитися в  електронейтральній молекулярній та іонній формах. Однак, висока гідрофобність мелоксикаму обумовлює його вилучення у міцелярну фазу навіть у більш гідрофільній дисоційованій формі. Також у роботі було встановлено, що оптимальним для міцелярної екстракції є концентрація неіонної ПАР 2%, температура фазового розшарування 40 (С, час витримування розчинів на водяній бані 30 хв та центрифугуванням протягом 5 хв. Такі умови забезпечують (80%-ве вилучення мелоксикаму в міцелярну фазу. 
На основі отриманих даних у роботі були запропоновані умови ВЕРХ-PDA визначення мелоксикаму з попереднім міцелярно-екстракційним концентруванням. Запропонована методика буда валідована за наступними параметрами – межа виявлення, межа кількісного визначення, робочий діапазон, правильність та прецизійність. Результати валідації показують можливість використання методики для аналізу реальних об’єктів.
