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У практиці сучасного судово-хімічного аналізу важ-
ливе місце посідає розробка умов ідентифікації 

та кількісного визначення ксенобіотиків методом 
високоефективної рідинної хроматографії (ВЕРХ). На-
званий метод вимагає розробки умов аналізу, що можна 
використати в практичній роботі судового експерта 
для підтвердження ідентичності сполук, встановлення 
ступеня очистки, а також з метою виявлення основних 
продуктів метаболізму препаратів. Перевагою методу є 
також те, що він дозволяє ідентифікувати та кількісно 
визначати речовини з великою молекулярною масою, 
нелеткі, термічно нестійкі, йоногенні сполуки [1–6].
Мелоксикам і піроксикам належать до групи несте-

роїдних протизапальних засобів і використовуються в 
медичній практиці для лікування хронічних запальних 
захворювань.
Мета роботи
Розробка методик ідентифікації та кількісного ви-

значення мелоксикаму та піроксикаму методом 
високоефективної рідинної хроматографії.
Матеріали та методи дослідження
У роботі використовували рідинний хроматограф 

«Аgilеnt 1100». Для розділення досліджуваних речовин 
застосовували обернено-фазну колонку Есlірsе С18 до-
вжиною 150 мм, діаметром 4,6 мм, заповнену сорбентом 
з розміром частинок 5 мкм. Для виявлення мелоксикаму 
мобільна фаза складалась з двох розчинів: 0,1% розчи-
ну калію дигідрогенортофосфату з рН 6,0 та метанолу 
(60:40), а при ідентифікації піроксикаму використову-
вали мобільну фазу ацетонітрил-фосфатний буферний 
розчин з рН 3 (40:60). Швидкість рухомої фази – 1 мл/хв. Тем-
пература термостату колонки 40°С. Детекцію сигналу 
при дослідженні мелоксикаму проводили за допомогою 
УФ-детектора при довжині хвилі 260 нм, а піроксикаму 
– при довжині хвилі 230 нм, об’єм проб, що вводився, 
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Наведено методики ідентифікації та кількісного визначення сучасних нестероїдних 
протизапальних засобів мелоксикаму та піроксикаму, використовуючи хроматограф 
«Аgilеnt 1100», обернено-фазну колонку Есlірsе С18. Для аналізу мелоксикаму ви-
користовували мобільну фазу: 0,1% розчин калію дигідрогенортофосфату (рН 6,0)  
– метанол (60:40), а піроксикаму – ацетонітрил-фосфатний буферний розчин (рН 3) 
(40:60).
Представлены методики идентификации и количественного определения совре-

менных противовоспалительных средств мелоксикама и пироксикама, используя 
хроматограф «Аgilеnt 1100», обращенно-фазную колонку Есlірsе С18. Для анализа 
мелоксикама использовали мобильную фазу: 0,1% раствор калия дигидрогенотофос-
фата (рН 6,0) – метанол (60:40), а пироксикама – ацетонитрил-фосфатный буферный 
раствор (рН 3,0) (40:60).
Techniques of detection and determination of modern anti-infl ammatory preparations 

meloxicam and piroxicam are presented in article. Chromatograph «Agilent-1100», reverse-
phase column Eclipse C18 with different mobile phases was used. For meloxicam analysis 
was applied mobile phase: 0.1 % solution of KH2PO4 (pH 6.0) – methanol (60:40), and 
for piroxicam – acetonitril-phosphate buffer (pH 3.0) (40:60).

Рис. 1. Хроматограми мелоксикаму (а) та піроксикаму (б).

становив 20 мкл. В обох випадках хроматографування 
проведено в ізократичному режимі.
Результати та їх обговорення
Ідентифікацію проводили за абсолютним часом утри-

мування мелоксикаму та піроксикаму. Для хроматогра-
фування готували розчини досліджуваних препаратів у 
метанолі. Концентрація розчинів становила 10 мкг/мл. 
Характер хроматограм наведено на рис. 1.
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б
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При проведенні ідентифікації встановлено, що абсолют-
ний час утримування піроксикаму становить 10 хв 48 с, а 
мелоксикаму – 6 хв 19 с. Межа виявлення (сигнал/шум 
= 3) мелоксикаму наведеним методом становила 0,5 мкг 
у введеній пробі (20 мкл), а піроксикаму – 1 мкг.
Кількісне визначення мелоксикаму та піроксикаму 

проводили методом абсолютної калібровки. Для побудо-
ви калібрувального графіку готували стандартні розчини 
мелоксикаму та піроксикаму в метанолі з концентрацією 
100 мкг/мл (розчин А). Зі стандартного розчину А шля-
хом розведення готували серії метанольних розчинів з 
концентраціями: 0,5; 1; 2 ; 5; 10; 15; 20 мкг/мл. Для цього 
в мірні колби місткістю 25 мл автоматичними піпетками 
відміряли по 0,125, 0,25, 0,5, 1,25, 2,5, 3,75 і 5 мл роз-
чину А і доводили їх об’єм до позначки метанолом. 
Для введення розчину препарату в хроматограф вико-
ристовували автоматичний пробозабірник, що вводив в 
хроматограф 20 мкл досліджуваного розчину. Результати 
проведених досліджень наведено в табл. 1 і 2.

Таблиця 1
Залежність площ піків мелоксикаму 

від концентрації

Концентрація 
мелоксикаму, 

мкг/мл

Площа піку мелоксикаму, см2, (Sm)

S1 S2 S3 Sсер

0,5 0,5842 0,6418 0,6162 0,6141

1 1,0784 1,1254 1,0462 1,0833

2 2,1527 2,2367 2,1138 2,1677

5 5,4035 5,4851 5,3628 5,4171

10 10,8093 10,8794 10,7591 10,8159

15 16,1817 16,2672 16,1497 16,1995

20 21,4493 21,5357 21,3824 21,4558

Таблиця 2
Залежність площ піків піроксикаму від концентрації

Концентрація 
піроксикаму, 

мкг/мл

Площа піку піроксикаму, см2, (Sp)

S1 S2 S3 Sсер

1 1,0784 1,0672 1,1072 1,0843

2 2,1527 2,2049 2,1176 2,1584

5 5,4035 5,4138 5,3843 5,4005

10 10,8093 10,8133 10,7894 10,804

15 16,1817 16,2143 16,1716 16,1892

20 21,4493 21,4937 21,4258 21,4563

Таблиця 3
Результати кількісного визначення мелоксикаму 

та піроксикаму в розчинах методом ВЕРХ

П
ре
па
ра
т

Взято 
препарату, 

мкг

Знайдено 
препарату Метрологічні 

характеристики
мкг %

М
ел
ок
си
ка
м

1
2
5

10
15
20

1
1,98
4,97

10,02
15

20,01

100
99,1
99,4

100,2
100

100,1

X =99,80
S =0,44
SX=0,18
ΔX=0,46
ε =0,47%
(α=0,95)

П
ір
ок
си
ка
м

1
2
5

10
15
20

0,99
1,98
5,02
9,98

15,01
19,99

99
99

100,4
99,8

100,1
99,9

X =99,7
S =0,57
SX=0,24
ΔX=0,57
ε = 0,58%
(α=0,95)

За отриманими результатами, наведеними в табли-
цях, будували калібрувальні графіки. На осі абсцис цього 
графіка відкладали концентрацію досліджуваної речовини 
мкг/мл, на осі ординат – середнє значення площі піку ме-
локсикаму. Результати, представлені в таблицях свідчать, 
що прямолінійна залежність при кількісному визначенні 

Висновки
1. Дібрано умови для ідентифікації мелоксикаму 

та піроксикаму методом високоефективної рідинної 
хроматографії.

2. Встановлено, що абсолютний час утримування піроксикаму 
становить 10 хв 48 с, а мелоксикаму – 6 хв 19 с. 

3. Межа виявлення і кількісного визначення мелокси-
каму і піроксикаму методом високоефективної рідинної 
хроматографії становить 0,5 мкг у введеній пробі (20 мкл), 
а піроксикаму – 1 мкг.

4. Встановлено, що в межах концентрацій 1–20 мкг/мл 
мелоксикаму і піроксикаму спостерігається лінійна 
залежність площі піку від концентрації кожного з 
препаратів.

5. Відносна похибка визначення методом високо-
ефективної рідинної хроматографії мелоксикаму ста-
новить 0,47%, а піроксикаму – 0,58%.

досліджуваних речовин методом ВЕРХ спостерігається в 
межах концентрацій від 1 до 20 мкг/мл.
Розроблені методики кількісного визначення ме-

локсикаму та піроксикаму методом ВЕРХ використо-
вували для кількісного визначення цих препаратів у 
розчинах. Для цього готували розчини препаратів у  
метанолі, що містили різні кількості мелоксикаму чи 
піроксикаму (1–20 мкг/мл). Розрахунок кількісного 
вмісту досліджуваних речовин у пробі проводили за 
допомогою побудованих калібрувальних графіків.
Результати кількісного визначення мелоксикаму та 

піроксикаму в розчинах методом високоефективної 
рідинної хроматографії наведено в табл. 3.
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