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■ USP的 TOC系统适用性试验概要
在 USP规定，测量纯化水、注射用水的 TOC系统适用性试

验中应使用 0.500 mgC/L的两种 USP reference standard（蔗糖和
1,4-苯醌）｡蔗糖作为基准用试验溶液使用，1,4-苯醌作为系统
适用性试验溶液使用。

试验步骤如表 1所示。

关于在制药中使用的水，美国药典 USP规定有机杂质管理中
包含总有机碳（TOC）。USP的 643TOC规定，TOC分析仪测量
纯化水和注射用水时，必须满足碳含量 0.500 mg/L的 TOC系统
适用性试验要求。

本文介绍使用在线总有机碳分析仪 TOC-1000e和选配的采
样器实施 TOC系统适用性试验的案例。

M. Tanaka
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全有機体炭素測定 
 
 

TOC-1000e による USP643 の TOC システ
ム適合性試験 

 

製薬で使用される水については、米国薬局方 USP におい
て、有機不純物管理に全有機体炭素（TOC）が規定されてい
ます。USP の 643TOC には、測定に使用する TOC 計につい
て、精製水と注射用水測定をする場合、炭素量 0.500 mg/L の
TOC システム適合性試験を満たすことが必要であることが
記載されています。 

ここでは、オンライン全有機体炭素計 TOC-1000e とオプ
ションのサンプラで、TOC システム適合性試験を実施した例
を紹介します。 

M. Tanaka 
 
 
 
 
 USP の TOC システム適合性試験の概要 

USP の精製水、注射用水測定の TOC システム適合性試験
では、0.500 mgC/L の 2 種類の USP reference standard（ス
クロースと 1,4-ベンゾキノン）を使用することが規定されて
います｡スクロースは基準用試験液として使用し、1,4-ベンゾ
キノンはシステム適合性試験液として使用します。 

試験手順を表 1 に示します。 

 
TOC-1000e ＋ サンプラ 

 
 

測定条件 USP の TOC システム適合性試験の手順 

(1) ブランク水（試験液の調製に使用する純水）の TOC を測定し、rw とする。 

(2) スクロース標準液（炭素濃度 0.500 mg/L）の TOC を測定し、rs する。 

(3) システム適合性試験液（炭素濃度 0.500 mg/L の 1,4-ベンゾキノン溶液）の TOC を測定し、rss とする。 

(4) システム適合性試験の結果、100 (rss - rw)/(rs - rw) が 85 ％〜115 ％であればシステム適合性試験を満たす。 
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全窒素・全リン測定 
 
 

TNPC-4110 Plus による排水中の 
全窒素・全リン測定 

 

閉鎖性海域の富栄養化の改善を図るため、当該海域へ排出
される有機汚濁物質の総量を基準値以下に削減する目的で、
1979 年から水質総量規制が施行されています。第 5 次水質
総量規制から対象項目に全窒素と全リンが追加指定され、対
象事業所の多くは、自動計測器を用いてこれらを測定してい
ます。第 5 次水質総量規制以来使用されてきたオンライン全
窒素・全リン計 TNPC-4110 シリーズはさらにその性能・機
能を向上させ、TNPC-4110 Plus シリーズとしてモデルチェ
ンジされました。 

全窒素の測定には、これまで同様に高い酸化分解力と干渉
に強い検出力を持つ「熱分解・ケミルミ方式」を採用し、夾
雑物や海水が混入する試料でも干渉影響をほぼ受けること
なく測定することができます。さらに本シリーズでは試薬と
測定シーケンスを改良し、全リンの測定においても夾雑物の
影響をできる限り低減し、高精度で測定することができるよ
うになりました。 

本稿では TNPC-4110 Plus で海水やミネラルを含む試料を
測定した例を紹介します。 

M. Tanaka 
 
 

 
 

 

 全窒素（TN）分析方法 
TNPC-4110Plus の全窒素（TN）測定は、熱分解・ケミルミ

方式を採用しています。この方式は、紫外吸光光度法では干
渉成分となる臭素イオンや金属イオンの影響を受けずに測
定できます。したがって、試料に海水が混入していても、共
存物質の影響を受けることなく測定することができます。 

海水を 2 倍に希釈した溶液に窒素化合物を 0.5 mgN/L（窒
素濃度が 0.5 mg/L）になるように添加したものを試料として、
総和法（手分析）、紫外吸光光度法（手分析）、熱分解・ケ
ミルミ法で測定しました。 

 
表 1 TNPC-4110 Plus 全窒素測定条件 

分析計 : 全窒素・全リン計 TNPC-4110 Plus 
測定項目 : 全窒素（TN） 
測定方法 : 熱分解 - 化学発光法（ケミルミ法） 
校正 : 0-2 mgN/L 硝酸カリウム水溶液による 2 点校正 

（フルスケール(FS)：2 mgN/L） 
試料 : 2 倍に希釈した自然海水に、0.5 mgN/L になるよう

に硝酸カリウムを添加した液 
 

 全窒素（TN）分析結果 
各分析法で測定した結果を表 2 に示します。総和法による

測定値を基準として、紫外吸光光度法および TNPC-4110 Plus
の測定値との差を分析計のフルスケール比として算出した
ものを表の右欄に示しています。紫外吸光光度法では大きな
値になり、海水に含まれる成分による干渉影響が出ているこ
とがわかります。一方、TNPC-4110 Plus では総和法とほぼ同
等の測定値になり、海水成分の影響を受けることなく測定で
きていることがわかります。 

 
表 2 全窒素 測定結果 

分析法 測定原理 測定結果 
（mgN/L） 

総和法との差 
（FS 比） 

手分析 総和法 0.59 ー 
手分析 紫外吸光光度法 0.84 +12.5％ 

TNPC-4110 Plus 熱分解・ケミルミ法 0.54 -2.5％ 

 
 
 

图 1 TOC-1000e ＋ 采样器

表 1 测量条件 USP的 TOC系统适用性试验步骤

(1) 测量空白水（用于制备试验溶液的纯水）的 TOC，作为 rw。
(2) 测量蔗糖标准溶液（碳浓度 0.500mg/L）的 TOC，作为 rs。
(3) 测量系统适用性试验溶液（碳浓度 0.500mg/L的 1,4-苯醌溶液）的 TOC，作为 rss。
(4) 实施系统适用性试验后，如果 100 (rss - rw)/(rs - rw) 为 85％～ 115％，则满足系统适用性试验的要求。
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■试验步骤
在 TOC-1000e中安装了 USP的 TOC系统适用性试验软件。
按照如下步骤进行试验。

1.  在［Validation］画面中选取［5. SYSTEM SUITABILITY］，点
击［Start］按钮。

2.  在［Cal Range］值域中设置 500ppb，在［Repetition］中设
置测量次数。

3.  根据画面提示，将 TOC-1000e的 USP试验用试剂的空白水、
苯醌溶液、蔗糖溶液放置到采样器中，点击［Check］按钮。

4.  测量结束后，在［Result］中显示结果。如果满足标准值，
则显示为［Pass］。

■试验结果
使用 TOC-1000e实施了 TOC系统适用性试验。测量条件如

表 2所示。测量结果如表 3所示，结果打印示例如图 2所示。图
表所示的三次试验结果均满足标准值（85～ 115％）的要求。

■总结
TOC-1000e使用选配的采样器，按照软件画面提示进行操作

时，可以轻松完成 USP的 TOC系统适用性试验。
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 試験手順 
TOC-1000e には USP の TOC システム適合性試験ソフトが

装備されています。 
以下の手順で試験を実施します。 
 

1. ［Validation］画面で、［5. SYSTEM SUITABILITY］にチェ
ックを入れて、［Start］ボタンを押します。 

 
2. ［Cal Range］レンジに 500 ppb、［Repetition］に測定

回数を設定します。 

 

3. 画面表示にしたがって、TOC-1000e の USP 試験用試薬
のブランク水、ベンゾキノン溶液、スクロース溶液をサ
ンプラーにセットして、［Check］ボタンを押します。 

 

4. 測定が終了すると、［Result］に結果が表示されます。
基準値を満たしている場合は［Pass］が表示されます。 

 

 試験結果 
TOC-1000e により TOC システム適合性試験を実施しまし

た。測定条件を表 2 に示します。測定結果を表 3 に、結果の
印字例を図 2 に示します。試験を 3 回実施し、その試験結果
を示していますが、いずれも規格値（85〜115 ％）を満たし
ています。 
 

測定条件 
分析計 : オンライン全有機体炭素計 TOC-1000e 
検量線 : 0-250-500 ppb 
試薬 : USP 標準試薬 
  500 ppb スクロース溶液 
  500 ppb ベンゾキノン溶液 
  ブランク水 

 
TOC システム適合性試験の結果 

 
ブランク 

[ppb] 
スクロース 

[ppb] 
ベンゾキノン 

[ppb] 結果 

1 23.0 509 526 103.5 % 

2 21.3 516 509 98.6 ％ 

3 20.9 514 514 100.0 ％ 
 

 
TOC システム適合性試験の結果 

 
 
 
 まとめ 

TOC-1000e はオプションのサンプラを使用して、ソフトウ
ェアの画面に従って操作すると、USP の TOC システム適合
性試験を簡単に実施することができます。 

 

表 2 测量条件

分析仪 ：在线总有机碳分析仪 TOC-1000e

标准曲线 ： 0-250-500 ppb

试剂 ： USP标准试剂
500ppb 蔗糖溶液
500Ppb 苯醌溶液
空白水
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序号： 1/1

打印方式：系统

日期： 2020/06/16 13:31:10

选项： 样品瓶采样器

计算条件： 范围： 500ppb

结果： 合格

标准： 响应效率，85.0 -115-0%

测量时间： 响应效率：100.0%

 (响应效率 = {(苯醌 - 空白 )/(蔗糖 -空白 })

 计算点： 0-250-500

 创建时间： 2020/06/15 13:36:34)

用户名称：

***** TOC-1000e验证：系统适用性 *****

2020/06/18 10:52:09

样品瓶 标准 进样 结果 PMK 统计 日期
1 空白 1. 23 9 ppb

2. 19 0 ppb
3. 19.7 ppb

AVG:209
SD:2.65
CV:12.7%

2020/06/16 13:31:10

2 苯醌
500ppb

1. 500 ppb
2. 516 ppb
3. 525 ppb

AVG:514
SD:12.7
CV:2.5%

2020/06/16 13:38:56

3 蔗糖 500 
ppb

1. 516 ppb
2. 517 ppb
3. 509 ppb

AVG:514 SD:4.36 
CV:0.8%

2020/06/16 13:46:42

图 2 TOC系统适用性试验结果


