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1. TUJUAN

Untuk melakukan penyesuaian spesifikasi dan metode analisis cemaran organik Miconazole

nitrate terhadap monografi terbaru dan sesuai dengan tujuan penerapannya.

2. RUANG LINGKUP
Protokol ini ditujukan untuk verifikasi metode analisis cemaran organik bahan baku Miconazole

nitrate.

3. REFERENSI

Farmakope Indonesia VI Tahun 2020 “Mikonazol Nitrat™ Halaman 1176 - L177.

4. TANGGUNG JAWAB

R&D Analytical Development Scientist bertanggung jawab melaksanakan verifikasi metode
analisis sesuai dengan protokol verifikasi metode analisis, mencatat semua informasi/data dan
hasil yang diperoleh dari pelaksanaan verifikasi metode analisis.

R&D Analytical Development Supervisor bertanggung jawab merencanakan verifikasi metode
analisis, membuat protokol metode analisis. mengawasi Kinerja dan memastikan kelengkapan
catatan analisis.

R&D Analytical Development Manager bertanggung jawab mengkaji dan menyetujui protokol
sebelum dilaksanakan verifikasi metode analisis, menilai data dan memberikan persetujuan dalam

laporan verifikasi metode analisis.

5. PARAMETER VERIFIKASI
Akan dilakukan verifikasi terhadap analisis kadar mencakup parameter sebagai berikut :
5.1. Spesifisitas
5.2. Batas Deteksi (Limit of Detection/LOD)

5.3. Batas Kuantitasi (Limir of Quantitation/1L.OQ)
5.4. Akurasi
5.5. Presisi

5.5.1 Ripitabilitas

5.5.2 Presisi antara
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6. REAGEN DAN MATERIAL

Reagen
No Nama Reagen Grade
1 | Acetonitrile HPLC
2 | Methanol HPLC
3 | Ammonium acetate Analysis
4 | Purified water Fresh
Material

1. Miconazole nitrate RS
2. Econazole nitrate RS

3. Sampel Miconazole nitrate

7. METODE

7.1 Sistem kromatografi

Alat HPLC Agilent Infinity 11

Kolom L1 BDS Hypersil; kolom 4,6 mm x 10 cm (3 pm)
Detektor UV 235 nm

Kecepatan aliran 2 mL/menit

Volume Penyuntikan | 10 pL

Fase gerak Methanol : Acetonitrile : Ammonium acetate 0,2 M (32: 30: 38)

Pelarut Fase gerak

7.2 Pembuatan Larutan (Dibuat sesuai dengan kebutuhan)

Ammonium acetate 0,2 M

Timbang 15.4 g ammonium acetate larutkan dengan purified water hingga volume 1 L.

Homogenkan dan degass.

Fase gerak

Campurkan 320 mL Methanol. 300 mL Acetonitrile dan 380 mL Ammonium acetate 0.2 M.

Aduk hingga homogen, kemudian saring dan degass.

Hal 2 dari 10



PROTOKOL VERIFIKASI METODE
ANALISIS CEMARAN ORGANIK
DALAM BAHAN BAKU

MICONAZOLE NITRATE
PT. PHAROS INDONESIA

No. : PY/AD/BB/2025/019.2.00

Tanggal Berlaku :

29 0CT 2025

8. PROSEDUR
8.1 Uji Kesesuaian Sistem

Pembuatan Larutan Stok Standar Miconazole nitrate RS

1. Timbang seksama 10 mg standar Miconazole nitrate RS masukkan ke dalam labu ukur

10 mL.

2. Larutkan dengan 7 mL pelarut kocok hingga larut, kemudian tambahkan pelarut hingga

tanda batas, kocok hingga homogen (C sk std Miconazole nitre 1 mg/mL).

Pembuatan Larutan Stok Standar Miconazole nitrate RS

1. Timbang scksama 10 mg standar Econazole nitrate RS masukkan ke dalam labu ukur

10 mL.

2. Larutkan dengan 7 mL pelarut kocok hingga larut, kemudian tambahkan pelarut hingga

tanda batas, kocok hingga homogen (C siok std Econazole nitrate | mg/mL).

Pembuatan Larutan Kesesuaian Sistem

1. Pipet masing-masing 2,5 ml. Larutan Stok Standar Miconazole nitrate RS dan 2.5

ml. Larutan Stok Standar Miconazole nitrate RS masukkan ke dalam labu ukur 100

ml..

2. Encerkan dengan pelarut hingga tanda batas, homogenkan (C s 25 pg/mL Miconazole

nitrate; 25 pg/mL Econazole nitrate).

Catatan :

Pembuatan Larutan Kesesuaian Sistem: jumlah penimbangan menyesuaikan dengan

minimum weight dari alat timbang yang tersedia. Buat larutan hingga didapat konsentrasi

akhir yang sama.

Pengukuran
Komponen Replikasi Preparasi Replikasi Injeksi
Pelarut 1 2
Larutan kesesuaian sistem 1 5
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Kriteria Penerimaan
Komponen Parameter Kriteria penerimaan
% RSD area peak Miconazole nitrate <2.0%
Res s 0 sak Fe ol » Aeror
— esolusi antara pcc:.'.( Fwnazol.t nitrate dengan > 10
UKS peak Miconazole nitrate
Waktu retensi relatif antara Econazole nitrate .
;i z +(.5dan 1,0
dan Miconazole nitrate

8.2 Spesifisitas
Pelarut atau Fas

Saring fase gerak

larutan ke dalam vial [IPLC.

e gerak

dengan menggunakan microfilter cellulose acerate 0,45 nm dan masukkan

Pengukuran
Komponen Replikasi Preparasi Replikasi Injeksi
Pelarut 1 2
Fase gerak 1 2

Kriteria Penerimaan

Parameter

Kriteria Penerimaan

Interferensi fase gerak

Tidak ada interferensi dari fase gerak

Interferensi pe

larut Tidak ada interferensi dari pelarut

8.3 Batas Deteksi (Limit of Detection/1L.LOD)
1. Pipet 2.5 mL Larutan Kuantitasi (LOQ) masukkan ke dalam labu ukur 5 mL.
2. Encerkan dengan pelarut hingga tanda batas. Homogenkan.

3. Saring larutan menggunakan membran filter 0,45 pm ke vial HPLC (C 1op 0,03125

Hg/mL)
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Pengukuran

Injeksikan larutan dalam sistem HPLC, scbagai berikut:

Komponen Replikasi Preparasi Replikasi Injeksi
Pelarut I 2
Larutan LOD 1 6

Kriteria Penerimaan

Parameter Kriteria penerimaan

Ratio S/N Larutan LOD =

8.4 Larutan Kuantitasi (Limit of Quantitation / LOQ)
1. Pipet 1 ml. Larutan Kesesuaian Sistem masukkan ke dalam labu ukur 100 ml.,

tambahkan pelarut hingga tanda batas, homogenkan.

!-J

Pipet 5 mL larutan masukkan ke dalam labu ukur 20 mL, tambahkan pelarut hingga
tanda batas, kocok hingga homogen.
3. Saring larutan menggunakan membran filter 0.45 um ke vial HPLC (C 1op 0,0625

ug/mL Miconazole nitrat dan 0,0625 pg/mL Econazole nitrate).

Pengukuran

Injeksikan larutan dalam sistem HPLC. sebagai berikut:

Komponen Replikasi Preparasi Replikasi Injeksi
Pelarut I 2
Larutan LOQ ] 6

Kriteria Penerimaan

Parameter Kriteria penerimaan

Ratio S/N Larutan [LOQ =10

8.1 Akurasi
Larutan Kesesuaian sistem

Lakukan scsuai prosedur 8.1 pada larutan kesesuaian sistem.
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Akurasi 100% = Konsentrasi larutan stok sampel x batas cemaran terkecil (%)
10000 pg/ml x 0.25% = 25 pg/mL

Tiga rentang akurasi yang digunakan pada parameter Akurasi yaitu 80% : 100% dan 120%.

Pembuatan Larutan Stok Akurasi Miconazole nitrate

1. Timbang seksama 100 mg sampel Miconazole nitrate masukkan ke dalam labu ukur 10
mL.

[R%)

Larutkan dengan 7 mL pelarut kocok hingga larut, kemudian tambahkan pelarut hingga
tanda batas. Kocok hingga homogen.

3. Pipet 2.5 mL larutan masukkan ke dalam labu ukur 100 mL.. kemudian encerkan dengan
pelarut hingga tanda batas. Kocok hingga homogen (C g 250 pg/ml. Miconazole

nitrate).

Larutan Akurasi 80%
Pipet 0,8 mL Larutan Stok Akurasi Miconazole nitrate ke dalam labu ukur 10 mL,
encerkan dengan pelarut hingga tanda batas kemudian homogenkan (C i s0 20 pg/mL).

Saring larutan menggunakan membran filter 0.45 pm ke vial HPLC. Hitung % Recovery.

Larutan Akurasi 100%
Pipet 1 mL Larutan Stok Akurasi Miconazole nitrate ke dalam labu ukur 10 mL,
encerkan dengan pelarut hingga tanda batas kemudian homogenkan (C aurasi 100% 25 pg/mL).

Saring larutan menggunakan membran filter 0.45 pm ke vial HPLC. Hitung % Recovery.

Larutan Akurasi 120%
Pipet 1,2 mL Larutan Stok Akurasi Miconazole nitrate ke dalam labu ukur 10 ml,
encerkan dengan pelarut hingga tanda batas kemudian homogenkan (C aurasi 120% 30 pg/mlL).

Saring larutan menggunakan membran filter 0,45 pum ke vial HPLC. Hitung % Recovery.

Pengukuran

Injeksikan larutan dengan urutan sebagai berikut:

Komponen Replikasi Preparasi = Replikasi Injeksi

Pelarut 1 2
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Komponen | Replikasi Preparasi | Replikasi Injeksi
Larutan UKS 1 5
Larutan akurasi 80% 3 1
Larutan akurasi 100% 3 |
Larutan akurasi 120% 3 | 1

Perhitungan :

Hitung bobot recovery dan persentase recovery dari Miconazole nitrate dengan rumus

sebagai berikut:
AU u
Bobot Recoverr=—x— xWs
ASs

Bobot recovery
% Recovery =——— x 100%
' Bobot akrual

Keterangan :
Au = Area peak Miconazole nitrate Larutan akurasi
As = Arca peak Miconazole nitrate dari Larutan UKS
Du = Faktor pengenceran dari Larutan akurasi
Ds = Faktor pengenceran dari Larutan UKS

Ws = Bobot penimbangan Miconazole nitrate dari larutan UKS

Kriteria Penerimaan

Parameter Kriteria penerimaan

Rata-rata % Recovery larutan akurasi (98.0 - 102.0)%

8.2 Presisi
8.4.1 Presisi Ripitabilitas
Ripitabilitas dilakukan bersama dengan akurasi pada replikasi 3x. Ripitabilitas

dievaluasi dari “%RSD dari setiap konsentrasi.

Kriteria Penerimaan

Parameter Kriteria penerimaan

Rata-rata %RSD <£2,0%
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8.4.2 Presisi Antara
Presisi antara dilakukan dengan analis berbeda pada hari yang berbeda.
Pembuatan Larutan Stok Sampel
1. Timbang seksama 100 mg sampel Miconazole nitrate masukkan ke dalam labu ukur
10 mL.
2. Larutkan dengan 7 mL pelarut kocok hingga larut. kemudian tambahkan pelarut

hingga tanda batas. Kocok hingga homogen.

aa

. Saring larutan menggunakan membran filter 0,45 pm ke vial HPLC (C gk s 10

mg/ml. Miconazole nitrate).

Pembuatan Larutan Sampel

1. Pipet 2.5 mL larutan masukkan ke dalam labu ukur 100 mL, kemudian encerkan
dengan pelarut hingga tanda batas. Kocok hingga homogen.

2. Pipet 1 mL larutan masukkan ke dalam labu ukur 10 mL, kemudian encerkan dengan
pelarut hingga tanda batas. Kocok hingga homogen.

. Saring larutan menggunakan membran filter 0,45 pm ke vial HPLC (C i 25 pg/mL

5]

Miconazole nitrate).

Pengukuran
Injeksikan larutan stok sampel ke dalam sistem HPLC berdasarkan tabel dan kriteria

penerimaan sebagai berikut:

Komponen Replikasi Preparasi Replikasi Injeksi
Pelarut 1 2
Larutan UKS 1 5 o
Larutan stok sampel 6 1
Larutan sampel 1 5 J
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Kriteria Penerimaan

Nama cemaran

Kriteria Penerimaan (%)

Cemaran individual

Respon masing-masing peak cemaran pada larutan stok
sampel tidak lebih dari respon peak utama pada larutan
sampel (0,25%)

Cemaran total

Total respon peak cemaran pada larutan stok sampel
tidak lebih dari 2 kali respon peak utama larutan sampel

(0.5%)

Dokumentasi

9. REVALIDASI

justifikasi.

utama larutan stok sampel

Note: Abaikan peak ion nitrat dan peak lain yang lebih kecil dari 0,2 kali respon peak

Kromatogram larutan sampel terlampir dalam laporan verifikasi.

Data penimbangan dicatat pada lembar raw data verifikasi metode analisis.

Revalidasi dilakukan apabila terdapat perubahan acuan monografi, sistem kromatografi atau

konsentrasi larutan. Pengujian revalidasi dapat dilakukan validasi penuh atau validasi parsial sesuai
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SEJARAH PERUBAHAN
[ Menggantikan
No. No. Dokumen l Tgl.
berlaku | Dokumen No. Tgl. Berlaku Keterangan
Dokumen baru
1. | PV/AD/BB/2025/019. 19 0CT 2025 NA NA berdasarkan
2.00 Farmakope Indonesia
VI Tahun 2020
“*Mikonazol Nitrat*
Halaman 1176 - 1177.
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02 NEC 2005
PT. PHAROS INDONESIA MICONAZOLE NITRATE

1. TUJUAN

Untuk melakukan penyesuaian spesifikasi dan metode analisis cemaran organik dalam bahan baku
Miconazole Nitrate terhadap monografi terbaru dan sesuai dengan tujuan penerapannya.

2. RUANG LINGKUP

Verifikasi ini dilakukan terhadap metode analisis penetapan cemaran organik dalam bahan baku
Miconazole Nitrate dengan menggunakan metode HPLC.

3. REFERENSI
Farmakope Indonesia VI Tahun 2020 “Mikonazol Nitrat” Halaman 1176 -1177.

4. PERSONIL
R&D Analytical Development Scientist : Triandri Permana dan Fabyoke Arasy Fortunata
R&D Analytical Development Supervisor  : Rini Astuti
R&D Analytical Development Manager : lin Agreeani Sitohang

5. INFORMASI INSTRUMEN

Tabel 1. Instrumen

No. Instrumen Brand/Type No. Instrumen Tan%gal 7
i Re-Kalibrasi
1 HPLC Agilent/1260 — 400 bar | PI-AD-HPC-059 07 Agustus 2026
2 Timbangan Sartorius/BCE2241 PI-AD-TBG-062 04 September 2026
3 Timbangan Sartorius/ BCE12021 PI-AD-TBG-067 10 September 2026
4 Sonikator Daihan/LUC-420 PI-AD-UTR-056 NA
5 w’"‘?‘:z Z:f““”' Sartorius/Arium Comfort | PI-AD-ARC-049 NA

Keterangan :
NA (Not Applicable)
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6. INFORMASI REAGEN DAN MATERIAL

Tabel 2. Reagen

No. Reagen Grade | Manufacturer | No. Batch/Lot Expired Date
1. Acetonitrile HPLC Merck 11391030505 31 Januari 2028
2 Methanol HPLC Merck 11382207448 30 November 2027
3. | Ammonium acetate Analisis Merck AMI1886716316 31 Juli 2027
4. Purified Water HPLC Fresh

Tabel 3. Material

Formula/ ‘turi
No. Material Manufacturer Manujueriging Expired Date
Batch No. Date
Miconazole -
l. Nebrute BPFI B0218215 NA Current lot
5 Econazole _
L Nitrate EP 4 NA Current lot
3 Miconazole Gufic Biosciences AG24 . .
: Nitrate Limited 0076E Mei 2024 April 2029
Keterangan ;
NA (Not Applicable)
7. DEVIASI

Tidak ada deviasi dari protokol,
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8. HASIL
8.1 Uji Kesesuaian Sistem
Tabel 4. Larutan Kesesuaian Sistem
Econazole Nitrate Miconazole Nitrate
No. - , 7 . .
Konsentrasi Refention Konsentrasi Retention =
: e Area Resolusi
(ng/mL) Time (Menit) s (pg/mL) Tine (Menit)
1 13.4 85.5456 26,2 112,3344 17
2 13,6 86,2581 26,7 112,2475 17
25,0 as 25.0 as
3 Econazole 13,7 85.8169 Miconazole 26,8 112,4852 17
Nitrare Nitrate
4 13.7 85.8011 26.8 111,5355 17
5 13,7 86,4515 26,7 112,0986 17
Rata-rata 13,6 85,9746 Rata-rata 26,6 112,1402 17
RSD (%) NA 0.4 RSD (%) NA 0,3 NA
RRT 0.5 NA RRT 1.0 NA NA
Keterangan :
RSD (Relative Standard Deviation)
RRT (Relative Retention Time)
NA (Not Applicable)
Tabel 5. Kriteria Penerimaan
Komponen Parameter Hasil Kriteria
Penerimaan
%RSD area peak Miconazole Nitrate 0,3% <2,0%
Larutap Resolusi antara peak Econazole Nitrate dengan
Kesesuaian W eiing . 17 =10
: peak Miconazole Nitrate
Sistem
Waktu retensi relatif Econazole Nitrate dan 0.5 dan |
Miconazole Nitrate dan LR +0,31an:1.0

Kesimpulan : Uji kesesuaian sistem memenuhi syarat.
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8.2 Spesifisitas

Tabel 6. Larutan Fase Gerak

No. Area Fase Gerak pada Retention Time (RT) Miconazole Nifrate
1 0,0000
2 0,0000
Tabel 7. Pelarut
No. Area Pelarut pada Retention Time (RT) Miconazole Nitrate
1 0,0000
2 0,0000

Tabel 8. Kriteria Penerimaan

Parameter Hasil

Kriteria Penerimaan

Interferensi

Memenuhi syarat (tidak ada interferensi
fase gerak

i Tidak ada interferensi dari fase gerak
dari fase gerak)
X Memenuhi syarat (tidak ada interferensi : ;
Interferensi pelarut y _ Tidak ada interferensi dari pelarut
dari pelarut)
Kesimpulan : Spesifisitas memenuhi syarat.
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8.3 Batas Deteksi (Limit of Detection)

Tabel 9. Larutan Batas Deteksi (Limit of Detection) Econazole Nitrate

Econazole Nitrate
No. Konsentrasi (ng/mL) : -
Retention Time (Menit) Area Signal to Noise
1 | 14,0 | 2,557 6
"
2 14,0 2,5449 | 6
3 14,1 2,5772 | 7
0.03125 as Econazole Nitrate
& 13.9 2.5488 3
5 13.9 2,5329 | 6
6 14,1 2,5069 6
Rata-rata 14,0 2,5446 6
Tabel 10. Larutan Batas Deteksi (Limit of Detection) Miconazole Nitrate
Miconazole Nitrate
No. Konsentrasi (ug/mL) T
Retention Time (Menit) Area Signal to Noise
1 27.3 3,2032 7
2 27,2 3,1105 8
3 273 3,1291 8
0,03125 as Miconazole Nitrate
4 27,1 3,2150 4
5 27,2 3.2986 7
6 27,1 3,1342 8
Rata-rata 27,2 3,1818 7
Tabel 11. Kriteria Penerimaan
Parameter Hasil Kriteria Penerimaan
Signal to Noise LOD Econazole Nitrate 6 >3
Signal to Noise LOD Miconazole Nitrate l 7 ' =3

Kesimpulan : Batas deteksi (Limir of Detection) memenuhi syarat,

Hal 5 dari 30




No:

LV/AD/BB/2025/019.2.
LAPORAN VERIFIKASI METODE IBRE0E i

ANALISIS CEMARAN ORGANIK Tanggal Berlaky »
DALAM BAHAN BAKU

: 02 DEC 2025
PT. PHAROS INDONESIA MICONAZOLE NITRATE

8.4 Batas Kuantitasi (Limit of Quantitation)

Tabel 12. Larutan Batas Kuantitasi (Limit of Quantitation) Econazole Nitrate

Econazole Nitrate
No. Konsentrasi (ng/mL)
Retention Time (Menit) Area Signal to Noise
1 13,8 5.1550 17
2 13.9 5,1145 17
3 13.9 5,1197 19
0,0625 as Econazole Nitrate
4 13.9 5,0434 20
5 14,0 5,1261 17
6 14.0 5,1291 13
Rata-rata 13,9 4,1146 17
Tabel 13. Larutan Batas Kuantitasi (Limit of Quantitation) Miconazole Nitrate
Miconazole Nitrate
No. Konsentrasi (ng/mL)
Retention Time (Menit) Area Signal to Noise
| 27,1 6.0887 11
2 27,1 6,0519 16
3 27.0 6,1632 16
0.0625 as Miconazole Nitrate
4 27.2 6,1015 14
5 27,2 6.0754 13
6 27.2 6.0054 12
Rata-rata 2l 6,0810 14
Tabel 14. Kriteria Penerimaan
Parameter Hasil Kriteria Penerimaan
Signal to Noise LOQ Econazole Nitrate 17 > 10
Signal to Noise LOQ Miconazole Nitrate 14 > 10

Kesimpulan : Batas kuantitasi (Limit of Quantitation) memenuhi syarat.
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8.5 Akurasi
Tabel 15. Larutan Kesesuaian Sistem
Econazole Nitrate Miconazole Nitrate
No. i ; i | Retention .
Konsentrasi Refention Konsentrasi ete Aveh Resolusi
(ng/mL) Time (Menit) oeg (ng/mL) Time (Menit)
] 13.4 85.5456 26.2 112,3344 17
2 13,6 86,2581 26.7 112.2475 17
25,0 as 250 as
3 Econazole 13,7 85,8169 Miconazole 26,8 112,4852 17
Nitrate Nitrate
4 G 13.7 85,8011 26.8 111,5355 17
5 13.7 86,4515 26,7 112,0986 17
Rata-rata 13,6 85.9746 Rata-rata 26.6 112,1402 17
RSD (%) NA 0.4 RSD (%) NA 0.3 NA
RRT 0,5 NA RRT 1,0 NA NA
Keterangan :
RSD (Relative Standard Deviation)
RRT (Relative Retention Time)
NA (Not Applicable)
Tabel 16. Kriteria Penerimaan
Komponen Parameter Hasil Krnt.erla
Penerimaan
%RSD area peak Miconazole Nitrate 0.3% <2.0%
Larutap Resolusi antara peak Econazole Nitrate dengan 17 510
Kes?sualan peak Miconazole Nitrate -
Sistem
Waktu retensi rcla:ii' Ec'f_,:nfr:ur'e Nitrate dan 0.5 dan 1.0 £10.5 dan 1.0
Miconazole Nitrate

Kesimpulan : Larutan kesesuaian sistem pada akurasi memenuhi syarat.

Hal 7 dari 30



LAPORAN VERIFIKASI METODE
ANALISIS CEMARAN ORGANIK
DALAM BAHAN BAKU

No:

LV/AD/BB/2025/019.2.00

Tanggal Berlaku :

07 DEC 2025

PT. PHAROS INDONESIA MICONAZOLE NURATE
Tabel 17. Larutan Akurasi
No. KOusentussi B;;:ct)i;iz?ear Pelfgil::erran Bobot Pe:gtl:lt:erran
(ng/mL) Nltrate (mg) Standar(Ds) | Sdmpel(mg) | oo vl (Du)
| 20,0 100,0 5000
2 25,0 10,0 400 100.0 4000
3 30,0 100.0 3333
Tabel 18, Larutan Akurasi
Riingen rin] Area M.'iconnzoie Bobot Bobot Recovery (%) ‘::::::g
ng/mL A Nitrate Aktual (mg) | Recovery (mg) (%)
90,1437 100,5 100,5
20,0 80 90.3494 100.7 100,7 100.6
90,2585 100.6 100,6
111,8589 99.7 99,7
25,0 100 112,2976 100.0 100.1 100,1 99,9
111,9078 99.8 99.8
135.3601 100.6 100.6
30,0 120 135,0082 100.3 100,3 100,6
1357576 100.9 1009
Minimum 99,7
Maksimum 100,9
Rata-rata 100,4

Hal 8 dari 30




LAPORAN VERIFIKASI METODE
ANALISIS CEMARAN ORGANIK
DALAM BAHAN BAKU

No:

LV/AD/BB/2025/019.2.00

Tanggal Berlaku :

' 02 DEL 2005
i MICONAZOLE NITRATE
Tabel 19. Kriteria Penerimaan
Parameter Hasil Kriteria Penerimaan

Rata-rata Recovery larutan akurasi (%) 100,4% 98,0 - 102,0%
Kesimpulan : Akurasi memenuhi syarat.
8.6 Presisi Ripitabilitas
Tabel 20. Larutan Kesesuaian Sistem
Econazole Nitrate Miconazole Nitrate
No. Konsentrasi Retention A Konsentrasi Retention Aiea Recariii
(ng/mL) | Time (Menit) = (ng/mL) | Time (Menit)
| 13.4 85,5456 26,2 112,3344 17
2 13,6 86,2581 26,7 112,2475 17
25.0 as 25,0 as
3 Econazole 13,7 85.8169 Miconazole 26.8 112.,4852 17
Nitrate Nitrate
4 13,7 85.8011 26,8 111,5355 17
5 13,7 86,4515 26,7 112,0986 17
Rata-rata 13.6 85.9746 Rata-rata 26,6 112,1402 17
RSD (%) NA 0.4 RSD (%) NA 0.3 NA
RRT 0.5 NA RRT 1,0 NA NA

Keterangan :
RSD (Relative Standard Deviation)
RRT (Relative Retention Time)

NA (Not Applicable)

Hal 9 dari 30




No :
LV/AD/BB/2025/019.2.00
LAPORAN VERIFIKASI METODE
ANALISIS CEMARAN ORGANIK Tanggal Berlaku :
DALAM BAHAN BAKU
. , 07 DEC 2075
MICONAZOLE NITRATE
PT. PHAROS INDONESIA
Tabel 21. Kriteria Penerimaan
. Kriteria
Komponen Parameter Plast Penerimaan
%RSD area peak Miconazole Nitrate 0.3% <2,0%
Lal‘uta|'1 Resolusi antara peak Econazole Nitrate dengan 17 > 10
Kesesuaian peak Miconazole Nitrate -
Sistem
<tu i if Econazole Nitrate dz :
Waktu retensi Felattf Ec (}H:ff ole Nitraie dan 38 diae 1.0 +0,5 dan 1,0
Miconazole Nitrate
Kesimpulan : Larutan kesesuaian sistem pada presisi ripitabilitas memenuhi syarat.
Tabel 22. Larutan Presisi Ripitabilitas
: Bobot Standar Faktor Faktor
Konsentrasi : Bobot
No. (ig/mL) Miconazole Pengenceran Sampel (mg) Pengenceran
M Nitrate (mg) Standar (Ds) PELIME) | Sampel (Du)
1 20,0 100,0 5000
2 25,0 10,0 400 100,0 4000
3 30,0 100,0 3333

Hal 10 dari 30




LAPORAN VERIFIKASI METODE
ANALISIS CEMARAN ORGANIK
DALAM BAHAN BAKU

No :

LV/AD/BB/2025/019.2.00

Tanggal Berlaku :

. 02 DEL 2028
: MICONAZOLE NITRATE
PT. PHAROS INDONESIA
Tabel 23. Larutan Presisi Ripitabilitas
Rata-rata
Konsentrasi Rata- RSD i
ot Bobot Bobot RSD
Area Miconazole Recovery rata Rata-rata
: Aktual | Recovery Seluruh
Nitrate (%) Recovery Recovery
ngmL % (mg) (mg) (n/u) (n/n) Recovery
(%)
90,1437 100.5 100,5
20.0 80 90,3494 100,7 100,7 100,6 0,1
90,2585 100.6 100,6
111.8589 99,7 99.7
25,0 100 112,2976 100.0 100,1 100,1 99,9 0,2 0,2
111,9078 99.8 99.8
135.3601 100.6 100,6
30,0 120 135,0082 1003 100,3 100.6 0.3
135.7576 100,9 100,9
Minimum 99,7
Maksimum 1009
Rata-rata 1004
Tabel 24, Kriteria Penerimaan
Parameter Hasil Kriteria Penerimaan
Rata-rata RSD Seluruh Recovery (%) 0,2% <2,0%

Kesimpulan : Presisi ripitabilitas memenuhi syarat.

Hal 11 dari 30




No :
LV/AD/BB/2025/011.2.00

LAPORAN VERIFIKASI METODE

ANALISIS CEMARAN ORGANIK ‘Tanggal Berlaku :
DALAM BAHAN BAKU

02 DEC 2025

MICONAZOLE NITRATE
PT. PHAROS INDONESIA

8.7 Presisi Antara

Tabel 25. Informasi Analis dan Sampel

Presisi Antara 1 Presisi Antara 2
Nama Analis Triandri Permana Fabyoke Arasy Fortunata
Tanggal Analisa 10 November 2025 14 November 2025
HPLC Agilent 1260 Infinity IT (PI-AD-HPC-059)
Nama Bahan Baku Miconazole Nitrate
Batch No. AG240076E
Manuf Date Mei 2024
Expiry Date April 2029
8.5.1 Presisi Antara Analis 1
Tabel 26. Larutan Kesesuaian Sistem
Econazole Nitrate Miconazole Nitrate
No. | Konsentrasi :Retemion. i Konsentrasi .Rereurion' R Resolusi
(ng/mL) Time (Menit) (ng/mL) Time (Menit)
1 13,4 85,5456 26,2 112,3344 17
2 13.6 86,2581 26,7 112,2475 17
25,0 as 25,0 as
3 Econazole 13.7 85.8169 Miconazole 26.8 112.4852 17
Nitrate Nitrate =
4 13,7 85.8011 r 26.8 | 111,5355 17
5 13,7 86.4515 | 26,7 | 112,0986 17
Rata-rata 13.6 85,9746_ _ Rata-rata 26,6 112,1402 17
RSD (%) NA 0.4 RSD (%) NA 0.3 /A
RRT 0,5 NA | RRT 1.0 NA NA

Keterangan :

RSD (Relative Standard Deviation)
RRT (Relative Retention Time)

NA (Not Applicable)

Hal 12 dari 30




LAPORAN VERIFIKASI METODE
ANALISIS CEMARAN ORGANIK

DALAM BAHAN BAKU

No :
LV/AD/BB/2025/011.2.00

Tanggal Berlaku :

' } DEC 207
PT. PHAROS INDONESIA MICONAZOLE NITRATE 02 DEL 2075
Tabel 27. Kriteria Penerimaan
Komponen Parameter Hasil Kr:t-ena
Penerimaan
%RSD area peak Miconazole Nitrate 0.3% <2,0%
Larutal} Resolusi antara peak Econazole Nitrate dengan 17 > 10
Kes.esuatan peak Miconazole Nitrate B
Sistem
Waktu retensi .relalif' Ecunf::-o!e Nitrare dan | 0.5 dan 1.0 006 s 1.6
Miconazole Nirate i
Kesimpulan : Larutan kesesuaian sistem pada presisi antara analis | memenuhi syarat.
Tabel 28. Larutan Sampel
Miconazole Nitrate
No.
Konsentrasi (ug/mL) Retention Time (Menit) Area
1 26,2 112,0603
1
2 26.6 111,8641
3 25.0 as Miconazole Nitrate 26.8 112.3605
4 27.0 111,5767
5 27,0 112,3164
Rata-rata 26.7 112.0356

Hal 13 dari 30
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LAPORAN VERIFIKASI METODE
ANALISIS CEMARAN ORGANIK
DALAM BAHAN BAKU

No:
LV/AD/BB/2025/019.2.00

Tanggal Berlaku :

02 DEL 205

\Y E NITRATE
PT. PHAROS INDONESIA MICONAZOL
Tabel 35. Kriteria Penerimaan
Parameter Hasil Kriteria Penerimaan

Cemaran Individual

Memenuhi syarat (Respon masing-masing
peak cemaran pada larutan stok sampel
tidak lebih dari respon peak utama pada

larutan sampel (0,25%))

Respon masing-masing peak cemaran
pada larutan stok sampel tidak lebih dari
respon peak utama pada larutan sampel
(0,25%)

Total Cemaran

Memenuhi syarat (Total respon peak
cemaran pada larutan stok sampel tidak
lebih dari 2 kali respon peck utama larutan
sampel (0.5%))

Total respon peak cemaran pada larutan
stok sampel tidak lebih dari 2 kali respon

peak utama larutan sampel (0,5%)

Kesimpulan : Presisi antara analis | memenuhi syarat.

8.5.2 Presisi Antara Analis 2

Tabel 36. Larutan Kesesuaian Sistem

Econazole Nitrate Miconazole Nitrate
No. Konsentrasi Retention Ave Konsentrasi Retention :
(ng/mL) Time (Menit) A (ng/mL) Time (Menit) s SIS
] 13.8 87.4667 27.1 113,6922 17
2 13.8 87.5385 2 3
250 as . i 25,0 as 2] . l
3 FEeonazole 13.8 86,6473 Miconazole 27.1 113,7219 17
Nitrate Nitrate
4 13.9 87.5434 27,1 113.9763 17
5 13.8 86,9223 27.1 113.,4140 17
Rata-rata 13.8 87,2236 Rata-rata 27,1 113,6911 17
RSD (%) NA 0,5 RSD (%) NA 0,2 NA
RRT 0.5 NA RRT 1.0 NA NA

Keterangan :

RSD (Relative Standard Deviation)
RRT (Relative Retention Time)

NA (Not Applicable)

Hal 20 dari 30




LAPORAN VERIFIKASI METODE
ANALISIS CEMARAN ORGANIK
DALAM BAHAN BAKU

No :

LV/AD/BB/2025/019.2.00

Tanggal Berlaku :

1 N, n
R AL B MICONAZOLE NITRATE 02 DEe 2005
Tabel 37. Kriteria Penerimaan
Kriteri
Komponen Parameter Hasil et
Penerimaan
%RSD area peak Miconazole Nitrate 0,2% <2,0%
Lar mal_" Resolusi antara peak Econazole Nitrate dengan peak 17 -
Ke.s.esualan Miconazole Nitrate -
Sistem
Waktu retensi .re]atil' Econ:f;zu!e Nitrate dan 0.5 dan 1,0 0.5 dan 10
Miconazole Nitrate

Kesimpulan : Larutan kesesuaian sistem pada presisi antara analis 2 memenuhi syarat.

Tabel 38. Larutan Sampel

Miconazole Nitrate
No.
Konsentrasi (ug/mL) Retention Time (Menit) Area
1 27,0 113,1723
2 27,1 113,4431
3 25,0 as Miconazole Nitrate 27,1 13,1176
4 271 113,1921
5 27,1 113,8226
Rata-rata 271 113,3495

Hal 21 dari 30
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LAPORAN VERIFIKASI METODE
ANALISIS CEMARAN ORGANIK
DALAM BAHAN BAKU

No :
LV/AD/BB/2025/019.2.00

Tanggal Berlaku :

' NER 2025
PT. PHAROS INDONESIA MICONAZOLE NITRATE 01
Tabel 45. Kriteria Penerimaan
Parameter Hasil Kriteria Penerimaan

Cemaran Individual

Memenuhi syarat (Respon masing-masing
peak cemaran pada larutan stok sampel
tidak lebih dari respon peak utama pada

larutan sampel (0.25%))

Respon masing-masing peak cemaran
pada larutan stok sampel tidak lebih dari
respon peak utama pada larutan sampel
(0,25%)

Total Cemaran

Memenuhi syarat (Total respon peak
cemaran pada larutan stok sampel tidak
lebih dari 2 kali respon peak utama larutan
sampel (0,5%))

Total respon peak cemaran pada larutan
stok sampel tidak lebih dari 2 kali respon
peak utama larutan sampel (0.5%)

Kesimpulan : Presisi antara analis 2 memenuhi syarat

Hal 28 dari 30




No :

LAPORAN VERIFIKASI METODE LV/AD/BB/2025/019.2.00

ANALISIS CEMARAN ORGANIK Taingial Borlaki :
DALAM BAHAN BAKU '

02 NEL 2025
N L —— MICONAZOLE NITRATE

9. DISKUSI

Telah dilakukan verifikasi metode analisis cemaran organik bahan baku Miconazole Nitrate dimana
parameter uji kesesuaian sistem memverifikasi bahwa sistem kromatografi dapat digunakan untuk analisa
sesuai acuan monografi Farmakope Indonesia VI Tahun 2020 “Mikonazol Nitrat " Halaman 1176 -1177,
dengan hasil memenuhi syarat sesuai Tabel 5.

Spesifisitas dilakukan untuk memastikan tidak ada interferensi dari pelarut dan fase gerak terhadap waktu
retensi dari Miconazole Nitrate, dengan hasil memenuhi syarat sesuai Tabel 8.

Batas deteksi (Limit of Detection) dilakukan untuk menetapkan konsentrasi minimum di mana analit
dapat terdeteksi dengan andal. Batas deteksi telah dievaluasi dengan hasil memenuhi syarat sesuai Tabel
1 7

Batas kuantitasi (Limit of Quantitation) dilakukan untuk menetapkan konsentrasi minimum di mana analit
dapat terukur dengan andal. Batas kuantitasi telah dievaluasi dengan hasil memenuhi syarat sesuai Tabel
14,

Akurasi dilakukan untuk melihat recovery dari konsentrasi zat aktif yang telah diketahui dengan 3 level
konsentrasi 80%, 100% dan 120%. %Recovery dari masing-masing level konsentrasi telah dievaluasi
dengan hasil memenuhi syarat sesuai Tabel 19.

Presisi ripitabilitas dilakukan untuk memastikan %RSD dari recovery larutan akurasi dengan 3 level
konsentrasi mendapatkan hasil memenuhi syarat sesuai Tabel 24.

Presisi antara dievaluasi untuk memverifikasi cemaran organik bahan baku Miconazole Nitrate oleh 2
analis sesuai acuan monografi Farmakope Indonesia VI Tahun 2020 “Mikonazol Nitrat” Halaman | 176
-1177, dengan hasil memenuhi syarat sesuai Tabel 35 untuk hasil % cemaran organik presisi antara analis
| dan Tabel 45 untuk hasil % cemaran organik presisi antara analis 2.

10. KESIMPULAN

Metode analisis cemaran organik bahan baku Miconazole Nitrate dinyatakan valid sesuai tujuannya.

11. REVALIDASI

Revalidasi dilakukan apabila terdapat perubahan pada monografi acuan, sistem kromatografi dan
konsentrasi larutan. Pengujian revalidasi dapat dilakukan validasi penuh atau validasi parsial sesuai
justifikasi.

Hal 29 dari 30




PT. PHAROS INDONESIA

LAPORAN VERIFIKASI METODE
ANALISIS CEMARAN ORGANIK
DALAM BAHAN BAKU

| No:
LV/AD/BB/2025/019.2.00

Tanggal Berlaku :

No. No. Dokumen

MICONAZOLE NITRATE 02 DEC 2003
RIWAYAT PERUBAHAN
1! Menggantikan ‘: _
Tel. Berlaku - - i Keterangan

Dokumen No.| Tgl. Berlaku

2.00

1. | LV/AD/BB/2025/019.

02 DEC 2025 NA NA

Dokumen perdana
mengacu pada Farmakope
Indonesia VI Tahun 2020

*Mikonazol Nitrat "
Halaman 1176 -1177.

Keterangan :
NA (Not Applicable)
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LAPORAN VERIFIKASI METODE ANALISIS
CEMARAN ORGANIK DALAM BAHAN BAKU MICONAZOLE NITRATE

UJI KESESUAIAN SISTEM

Larutan K in Sistem
Econazole nitrate Miconazole mtrate
No Babot (mg) Fikiﬂ." I'*-Uﬂﬂf'“m“ RT (Memty|  Area Bobist () Faktor Konseawrast | o vpeeol Avea Resolusi
pengenceran | (pg/ml) pengenceran | (pg'mlb)
1 13398 ¥5,5456 26,152 112,504 17
2 13,635 86,2581 26,689 1122478 17
3 10 400 25 13,674 85,8169 10 400 2% 26,786 1124852 17
4 13,695 BS,8011 26,504 111,535% 7
H] 13,662 86,4515 26,743 12,0986 17
Rata-rata 13603 R5.0746 . 26,633 112,1402 17
RSD (%s) - 0.4 . - 03 =
Pammeter Kntena penenmaan Hasil
%aRSD area peak Miconazole Nitrate <2.0f% 0.3%
Resolusi antara peak Econazole nitrate dan preak M le mitrate =10 17
Waktu retensi relatif antara peak E le niteate dan peak M le mtrate £ 0,5 dan 10 0,5dan 1.0
Kesimpulan  Larutan UKS memenuh syamat
SPESIFISITAS
No Spesifisitas Areg
l 1 Pelarut 0,0
2 Fase Gerak 0.0
Parameter Kriteria p Hasil
Interferens: Pelarut Tidak ada interferenst 0.0
Interferensi Fase perak Tidak ada interferenst 0.0
hesi dan  Spesifi hi syarat
LIMIT OF DETECTION (LOD) LIMIT OF QUANTITATION (LOQ)
No. Econazole nitrate Miconazole nitrate o, Eeonazole nitate Miconazole mitrae I
SIN Area SN il Area SN Aren SN
1 & 33,2032 7 | 5. 1530 17 60887 11
2 i) 31105 ] 2 51145 17 G058 It
3 7 3,1291 B 3 51197 19 6, 1632 16
4 3 3,2150 4 4 50434 20 61015 14
3 [ 32986 s | 5 51261 17 6,07584 13
b o 3.1342 & -] 51291 13 60054 12
& - T Rata-rata 17 - 14
Parameter Kriteria penenimaan Hasil Parameter Kritena p Has:l
Stgnal 1o Noise peak 6 Signal to Noie peak -
Econazole nitrate >3 Econazole nirie 510
Signal to Noise peak = 5 Signal o Novse peak 4
Mic le nitrate Miconazole mirate
Kesi lan  LOD hi syarat Kesi | Loy hi syvarat
AKURASI
Larutan Kesesuain Sistem
Econazole nitrate Miconazole nitrate
e Bobot (myg) | Fokter | Ronsentfast pa gy | Area | Bobot (my) Faktor | ROMSEMBS | gy sgenie) | Aren oy
"' | pengenceran | (na/ml) pengenceran | (po/mL)
1 13,398 §5.5450 26,152 1123344 16,8
2 13,635 56,2581 26,680 1122475 16,7
3 10 400 25 13,674 83,8169 m 400 25 16,786 1124852 16.6
4 13,695 85,8011 26,804 111,5355 166
5 13,662 Bo,d515 26,743 1120986 16.8
Rata-rat 13,613 85.9746 . 26,615 1121402 6.7
RSD (%) F 0.4 - - 0.3 -
Larutan Akurasi
Micopazole nitrate
Larutan Batior (vig) Faktor Konsentras Area PBobot Recovery (mg) Recovery (%) Rata-raia Recovery (%) RSD Ra:a-{?:? Recovery
engenceran | (pgiml.)
90,1437 1005 100,5
Akurasi 5000 a0 50,3494 007 1007 1006 ml
8% 90,2585 100.6 100,6
111.8589 99.7 99,7
Alices; 100 4000 25 112.2976 1501 00,1 99.9 02
190% 1119078 9.8 o9 8
135,3601 100.6 100.6
Akurasi 3333 30 1350082 100,3 100,3 1006 0,3
1atpe 135.7576 100,9 100.9 =]
Rata-rata Seluruh Recovery (%5) 1003
Rata-rata seluruh RSO (%0) 0.2
[ [ Kriteria penerimaan | Hasi| |
[ Rata-raua % Recovery | 08,0 102.0% | 100,4%
Kesimpulan - Akurasi hi syart
PRESISI RIPITABILITAS .
P | Kntena penerimaan [ Hasil ]
C Rata-rata & RSD | £20% 0.2%

Kesimpulan  Presisi Rapitabilitas memenub svarat




PRESISIANTARA 1
Larutan Sampel

No M le nitrate
Bobot (mz) Faktor pengs K {pg/ml) RT (Mennt) Area
1 26,239 112,0603
2 26,647 111.8641
3 100 4000 25 26,781 112.3605
4 26,982 11,5767
5 217,057 1123164
Rata-rata 26,7412
Larutan Stok Sampel |
No. MNama RT Area Batas area (respon peak ) Hasil Kriterin penermaan
1 Miconazole Nitrate 26,174 5868 8169 B - =
Respon peak cemaran (45,6695 padn | Respon masing-masing peak cemaran
2 Cesnaran Individuat 37.280 45,6695 1120356 {arutan stok sampel tidak lebih dan pada larutan stok sampel udak lebih
< ; respon peak utama {112,0356) pada dari respon peak wama pada larutan
larutan sampel (01,25%5) sampel (3.25%)
Total respon peak cemaran (45,6695) Total respon peak cemarmn pada
Tota) Comdra 456605 240712 pada larutan larusan stok sampel ndak | farutan larutan stok sampel tidak lebih
o = tebih dan 2 kali respon peak utama dan 2 kali respon penk utama pada
(224,0712) pada larutan sampel {0,5%) larutan sampel (0,5%)
Larutan Stok Sampel 2
No Nama RT Area Batas area (respon peak ) Hasil Kritena penerimasn
1 Miconazole Nitrate 26,064 358876031 - = =
Respon peak cemaran (47,5621) pada | Respon masing-masing peak cemaran
2 Cemaran Individual 17,001 475621 12,0356 Iarutan stok sampel ndak lebih dan pada larutan stok sampel tdak lebib
respon peak wiama (112,0356) pada dari respon peak utama pada larutn
larutan sampel {0,25%) aampel (0,25%)
Total respon peak cemaran (47,5621} Taoral respon peak cemaran pada
Total Cenaran 475621 2240712 pada larutar larutan siok sampel tidak | larutan larutan stok sampel tidak lebib
¥ lebih dan 2 kali respon peak utamia dan 2 kali respon peak uama pada
(224,01712) pada larutan sampel {0.5%) larutan sampel (2,5%)
Larutan Stok Sampel 3
No Nama RT Aren Batas area (respon peak ) Hasil Kntenid pencrimaan
] Miconazole Nitrate 26,098 35873,3552 - - -
Respon peak eemamn (53,3295) pada | Respon masing-masing peak cemarmn
2 e thilividual 17,071 53,3205 1120356 larutan stak sempel tidak lebih dan paks larutan stok sampel ridak febih
2 : respon peak utama (112,0356) pada dan respon peak utama pada larutan
Inrutan sampel (0,25%) sampel (0.25%)
Total respon peak cemaran (53,3205) Total respon peak cemarn pada
Total € 533205 3340712 pada larutan Lam_un stok sampel tdak | larumn lanuten stok sampel ndak lebik
o S lebih dari 2 kali respon peak utima dari 2 kali respon pezk utama pads
(224,0712) pada larwtan sampel ((1,5%) lirutan sampel (0.5%)
Larutan Stok Sampel 4
No Nama T Area Datas arca (respon peak ) Hasil Rntena penerintaan
1 M le Nitrate 26,000 15814,0552 - - -
Respon peak cemaran (55,0023) pada | Respon musing-masing peak cenuan
- = larutan stok sampel tidak lebih dan ada faruien stok sumipel ndak lebih
2 Cemaran Individual 37,030 55,0023 1120356 s L 11110568 herd v ik umf:pa S
lnrutan sampel (0,25%) sampel (0.25%)
Tomwl respon peak cemaran (55,0023) Toual respon peak cemaran pada
" ada lanutan laratan stok sampel tidak | larutan lantan stok sampel tdak lebih
ol Cettigrn SR et p-lehlh dari 2 kali respon pca::um:l dan 2 kali respon pua}I; wianma pada
(224,071 2) pada larutan sampel (0,5%) larutan sampel (0.525)
Larutan Stok Sampel 5§
Mo Nama RT Area Batas area (tespon peak ) Hasil Krijera penenmash
| Miconazole Nirate 26,332 360132107 - - =
Respon peak cemaran (41 9960) pada | Respon masing-masing peak cemarin
larutan stok sampel tidak lebih dan da Larutan stok smpel tidak lebih
2 Cemaran Individual 37.39% 41,9930 1120356 respon peak ummp:u 12,0356) pada zn respon peak uumpa pada |antan
Tarutan sampel (0,25%) sampel 10,25%)
Tetal respon peak cemaran (41,9990 Total respon penk cemaran pada
sada larutan larutan stok sampel tidak | Tncutan Taruan stok sampel ndak Tebih
Taotal Cemaran 41,9990 224.0m2 : lebih dari 2 kali respon pm]\put.'lllu dan 2 kali respon peak wiama pada
{224,0712) pada larutan sampel (0,5%) farutan sampel (0.5%5)
Larutan Stok Sampel &
No Nama RT Area Hatas area (respon peak ) Hasil Kriteria penenmasn
1 M lie Nitrate 26,344 35890,5201 - - .
Respon peak cemaran (49,7127) pada | Respon masing-masiig peak cemann
larutan stok sampel ndok lebh dan pada larutan stok sampel tdak lebih
2 Cemaran Individual 37.452 49,1127 12,0356 respon peak utama (112,035 pada | dari respon peak utama pada larutan
laruran sampel (0.25% ) sampel (0,25%)
Total respon peak cemann (571 2D Total respon peak cemaran pada
pada larutan laruan stok sar 221 tidak | lannan larutan siok sampel tidak lebh
97127 2240712 2 : :
Total Cemaran 49,712 & lebib dan 2 kali respon pe « dtama dari 2 kali respon peak utama pada
(224,0712) pada larutan sam <1 (0.5%%) Tarutan sampel (0,5%5])
Kesimpulan: Presisi antara | memenuhi syarat
Analis Vernfikator Menvetujul

&

2LS
%:0 I

A
WA

20Ny 1015




Nama sampel /Product
Batch/LSA
Mulai Analisa

Miwnaaole nirror &
poalgals
B PF

frw

Ammontum adcetaie

LABORATORY WORKSHEET

: Miconazole Nitrate

: AG240076E

: 10 November 2025

Miconazole pitradte
ArGat00T6c
sS40 ARUT QY

e

é canaacle ot CRy

AMiERe %
%€ e7ic 28 P
10-Nov-2025 07:33
Sartorius
Hod. BCE12021-15
Ser. no. 44907527
AFC  01-76-05.04.01
BAC  00-59-05.0&.01
In PI-AD-TBG-067 |
G + 77.00 g
10-Noy=-2025 07:33
Name:
Fne i
Analis Verifikator

10/ far
TIP

%L; 1?/“ 10\5

Miconazcle nifrate
A G 210076 €

&gﬁ,— Prti (84}

fine



Sequence Summary Report

Sequence Summary Report

Data file: D A\CDSProjects\BAHAN BAKU 2025\NOVEMBER\Results\11 1125_Miconazole Nitrate_Cemaran . VWDIA Wavelengih=235 nm (0F)
Organik.rsit2025-11-14 14-22-20+07-00-07 dx "
Instrument; LC 1260 Inf Il 1
Acq. method: 2025-11-11 15-56-25+07-00-07.amx “
Analysis method: *GC_LC Area Percent_DefaultMethod pmx 4
Injection volume: 10,000 pL -
Acq, op R 2 s
Calumn name: BDS Hypersil 4
Column length: 100.0 mm s
Column diameter: 4.6 mm w
Column particle size: 3.0pm o”ﬁ sk s :
Serial #: 20647835 T T —_— —— v . — : — .. - o —
i 0 15 20 25 30 38 40 48 50 55 a0 85 i
Tome [min]
Compound: Signal: VWD1A Wavelength=235 nm (DP)
| Sample Name _ Compound Nama RT [min] Area | VWD A Waveiengih=236 nm (DP)
1 - = ==E=s = os
| ! "y
PelandiF G 0.594 29795 074
064
PelantiFG | 0,653 | 5.1591 054
= D44 _
PelanitFG | Econazole Nitrate % oal
0.24
PalantiFG _—.___E:ﬂo.n Nitrate | o :
— _ e s gl A e
oo F MM A b A ke e o | Y .
s bl e _ ot i i AR AR
Mesn _ u7TA 4.0693 5 10 15 5 50 % 0 s 70
_,mao.: 0,253 15412
|rsD 32,755 378730
ﬂ 1711 fre
Page 1o0f2 Signed by : Poge 2of 2 Signed by : . ._l_wv



Sequence Summary Report

Data file:

Instrument:

Acq. method:
Analysis method:
Injection volume:
Acq.

DACDSProjects\BAHAN BAKU 2025\NOVEMBER \Results\1 11123_Mi le Nitrate_C
Organik rsiti2025-11-14 1 4-22-30+07-00-08.dx

LC 1260 Inf 1l

2025-11-11 17-07-30+07-00-08.amx
*GC_LC Area Percent_DefauliMethod pmx
10.000 pL

Calumn name:
Column length;
Column diameter:

Column particle size:

Serial #:

Compound:
Sample Name
PelanaTG

| PelanFG

. PelantFG
 PelantFG

BDS Hypersil
100.0 mm
4.6 mm

3.0 pm
20647835

Signal: VWD1A Wavelength=235 nm (DP)
_
Cempound Name RT [min] Area
0.586 27364
|
_ _ 0.953 37308
_ __
Econazole Nitrata |
1
_ Miconazole Nitrate |
_ Sum 1.548 4672
| Mean 0774 3.2336
__ StdDev 0.252 | 07032
| RSD 32.532 217457
Page 10l 2 Signed by *

Sequence Summary Report

VWA Wavelangin=235 nm (DP)

mAL
in
i

~a]
o7

T T T y T T \ T T T
5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 5 &0 B3
Timee [man]

AVWDIA Wavelength=235 nm (DP)

ar4w

.s.u..h.“__...fz v .5_;_“ Y ___fcf_._,_.‘_ |
i (Y Y

58 60 a5 70

Time [min]

wiulae
Paga2af2 Signed by : TP



Sequence Summary Report

Data file: DACDSProjects\BAHAN BAKU 2025\NOVEMBER \Results\111125_Miconazole Nitrate_Cemaran
Organik rs2025-11-11 11-48-55+07-00-03.dx
Sample name: UKS
Instrument: LC 1260 Infll Location: P2-A2
Injection date: 2025-11-11 11:49:56+07.00 Injection: 1of1
Acqg. method: Miconazole Nitrate_Cemaran Injection volume: 10.000 pL
Organik_FI VI_2.amx
Analysis method: *GC_LC Area Acq. operator: Scientist
Percent_DefaultMethod prmx
Last changed: 2025-11-17 08:13:21+07:.00 Diameter: 460 mm
ngth: 100.0
Column name: BODS Hypersil L i
Serlal #: 20647835 Particle Size 3.0pm
Name: Econazole Nitrate
Name RT _ Height | Area Resolution
UKS 13.398 ,_ 4317 A B5 5456 7
UKS 13,635 | 4.258 7 B6 2581
UKS 12674 4 4.240 858169
UKs 13.685 4.226 858011
UKS 13.662 4.249 86 4515
| Mean 85.9746
Std.Dev. 0.3698
- - 4 %RSD 0.4301
Name: Miconazole Nitrate _
Name RT _ Helght Arca _ Resolution
UKS 26.152 2951 1123344 16.81681
§ = e
UKS 26689 _ 2.899 112.2475 16.66150
UKS 26.786 * 2.7190 112 4852 16.58520
uKs 25.804 | 2859 111.5355 16.63185
UKS 26,743 7 2801 112.0986 16.76835
| {
Mean 1121402
_ Std.Dev. 0.3659
B = %RSD 0.3263
DACDSProjocisIBAHAN BAKU
F025NOVEMBERWepon Templates\Bahan Printed; 2025-11-17 08:22:21+407:00 Pege 1af2 Signed by :

Baku Muw Lidl [Rov, 148.0]

mall

mAL

mal

mAU

mAl

Sequence Summary Report

VWINA Wavelength=235 nm

Baku Now 2.rdl [Rev, 148.0]

104
8]
il conazale Nitrate
EE ﬂ ﬁ.ﬁswﬁn Nitrate
24 i |
o4 e L= s : = e : :
T T T T T T T T T T T T T T
5 '] 15 20 25 30 a5 40 45 50 55 60 ] 70
Time [min]
VWD A Wavelength=235 nm
104
B4
6 ¥
conazole Nitrate
a4 W ﬁ_ao:__ﬁ..s Nitrate
24 I\
(RN B | Y 1 B— "
3 10 15 20 25 an 35 20 45 56 55 &g a5 70
Time [min]
VWD1A Wavelength=235 nm
104
a4
6
%no:ann_m Nitrate
4+ __ ﬁ._ngﬁoi Nitrale
24 |
| f
o4he = - [ = JAN . R -
T T T T ; T 7 T T T T T T T
H 10 15 20 25 a0 as ap 45 50 55 60 4 0
Time {rmin]
VWDIA Wavelengtn=235 nm
10
8]
[
*Q!u.nos Nitrate
4] *..B.Eu.w Netrate
24 | i\
odb |||..._. . ) JAY )
T T T T T T T T T r T T T T
5 L] 15 n il an as 40 45 50 55 60 04 0
Tienee: [min]
VWDTA Wavelengih=235 nm
10
8
[ .
“conarcle Nitrale
44| * *._3_.-2.5 Nitrate
2 i f
i
T T T T T T T T T T T T T
5 il 15 20 25 kL] 35 Al 48 50 45 €0 (] i
Time [min]
DICDSProjects\BAHAN BAKU TE .
203 SN Printed: 2025-11.17 00:22;21+07:00 Page2of2 Slgned by :

T



Sequence Summary Report

Data file:

Sample name: LoD
Instrument: LC 1260 Int 1l
Injection date: 2025-11-14 03:44:24+07:00
Acq. method: Miconazole Nitrate_Cemaran
Organik_F| VI_3.amx
Analysis method: *GC_LC Area
Percent_DefaultMethod pmx
Last changed: 2025-11-17 09:30:59+07:00
Column name: BDS Hypersil
Serial #: 20647835
Name: Econazole Nitrate
Name RT
LOD 14.034
LoD 14.004
LoD 14109
LOD 13.894
LoD 13875
LoD 14.059
Name: Miconazole Nitrate B
Name RT
LOD 27.259
LoD 27.207
LOD 27.326
LOD 27.119
LoD 27.198
LoD 27129
DACOSProjoctsiBAHAN BAKU

D\COSProjects\BAHAN BAKU 2025\NOVEMBER Results\111125_Mic

Organik rsiti2025-11-14 03-43-20+07-00-54 ox

2025\HOVEMBERRoport TemplatesiBahan
Baku Now 2.rdl [Rev. 151.0]

Height
0118

0.107

Location:
Injection:
Injection volume:

Acq. operator:

Diameter:
Length:
Particle Size

Printed: 2025-11-17 09:31:36+07:00

le Nitrate_C

P2-E1
1of1
10 000 pL

Scientist

4.60 mm
100.0 mm

3.0 pm

Signal To Noise

| 571864
582809
7.24087

330023

558180

6.04048

Signal To Noise
691662
7.64424
8.32616
440503
7.02713

831409

Fagetof2 Signed by :

mal

mALl

mall

mALl

mAL

mAU

Sequence Summary Report

VWA Wavelangih=235 nm

10 w_
8
64
44
re
" ﬁnu_.___no_m Nitrate &_nb: aroia Nitrate
A | — S B SO — - R -
0 T T T T T T T T T T T T
H 10 15 0 2 an 35 40 45 50 a5 60 o 70
Tirme [min]
VWD1A Wavelenglhi= 235 nm
10
B4
&
4
24 -
" conazole Nitrata Jliconazoie Nirate
04 e X_ EP, A s : . e e :
T . - - - v - v -
5 10 15 20 43 ) 5 40 45 5 55 6 65 70
Time [ran]
VWA Wavelengin=235 nm
10
8
[
44
24
Cconazole Nitrale conazole Nitrals
i . . § e e .
5 10 18 20 FL] 0 3 40 45 50 55 80 8 70
Tima |min]
VINDIA Wavelength=235 rm
10
8
6
4
2
*ﬂ:mnn._u MNitrate ﬁ._ﬂih.__s_& Nisrate
0 WS e e - e e e at
H 10 15 20 2 n Y 40 45 50 55 60 o 70
Time jmin]
VWDA Wavelength=235 nm
mD._
84
&
4 -
24 ;
. *.Euﬁ Nitrale $§335 Nitrate
— T T T —— T T — 1 -
H 10 15 20 26 a0 35 40 45 20 55 @0 a5 70
Time {in
VWO 1A Wavelengma23s nm
10 —]
84
04
4
“1 Nirate W Niteate
o4k b SRR B4 - . T VA —
T . ; - . v v . v : +
5 10 I ) 25 a0 35 AD 45 ) P 0 4 70
Time fmin]

D:ACDSProjects\BAHAN BAKU
2025\NOVEMBER \Report TempiatesiBahan
Baku Now 2.rd| [Rev. 151.0]

Printod: 2025-11-17 09:31:36+07:00 Pago2of2 Signed by : w

[ty ps
p



Sequence Summary Report

Data file: D.\CDSProjects\BAHAN BAKU 2025\NOVEMBER Results\111125_Miconazole Nitrate_Cemaran
Organik rshi2025-11-13 17-03-11 +07-00-45 dx
Sample name: LOG
Instrument: LC 1260 Inf 1l Location: pP2-m
Injection date: 2025-11-13 17:04:14+07:00 Injection: 1of1
Acg. method Mic le Nitrate_C Injection volume: 10,000 pL
Crganik_FI VI_3.amx
Analysis method: *GC_LC Area Acq. operator: Scientist
Percent_DefaultMethoa pmx
Last changed: 2025-11-17 09:39:26+07:00 Diameter: 460 mm
Column name: BDS Hypersil Langth: 100.9:tner
Serial #: 20647835 Particle Size 3.0 pm
Name: Econazole Nitrate
Name RT Height Area Signal To Noise
LOO 13.822 ©.320 5.1550 16 93809
LOO 13.876 0.282 51145 | 16.78271
LoQ 13,858 0.340 51197 15.64463
ke e i
LoQ 13918 0307 50434 19.93433
LoQ 13.959 0.292 51261 17.09951
LoQ 14.023 0310 51291 13.208H1
Mean 51146
Std.Dev. 0.0376
“%RSD 07348
Name: Mi le Nitrate - o .
Name RT Height Area Signal To Nolse
LOQ 27.058 0213 6.0887 1126125
LOQ 27.067 0274 60519 1631911
LoQ 27 D44 0.223 6.1622 15.66289
LoQ 27 176 0.210 G6.1015 1362228
LOO 20113 0226 5.0754 13.23382
LOG 27.212 0.247 6.0054 11.90568
— - - ||.|_
Mean 6.0810
Std.Dev. 0.0526
%RSD 0.8647
DACDEProjectslBAHAN BAKU
2025\NOVEMBERWRaport Templatos\Bahan Printed: 2026-11-17 09:40:01+07:00 Pege 1012 Signod by :

Baku New Zrdl [Ruv, 151.0]

mAL

mall

mal

mAl

mAL

mall

Sequence Summary Report

VWA Wavelengin=235 nm

104
fd
B
44
3 5 Jconazcle Nitrate ‘:82._35 Nitrale
04 e L s MR i s o5 A S =
— T T T T v T T T T v T T
5 10 15 a0 5 a0 3% 40 45 50 55 60 il i)
Time |min]
VWA Wavelength=235 nm
104
8
64
4
24
L  conazele Nitrate &Ko:ﬁoﬁ Nirate
0 - = A B e C—— =
T T T T ; T v y T T T :
H 10 1" 20 S ) S 40 5 50 55 ) 65 70
Teme [min]
VWD 1A Wavetength=235 nim
10
[
64
4
24
L %noaﬁu_w Nitrate *zngﬂas Nitrate
[ — —_ -~ o
T T T T T T T T T T T T T v
5 L] 15 20 L] 30 35 an 45 &0 55 60 @b 0
Time [minf
VWDTA Wayelength=229 nm
._o”_
8
a4
4
21 L ﬁncsﬁn_u Nitrate krnb.suuﬁ Nitrate
o4 - S— A I - s .
T T T T T - T ¥ T T
5 10 1 20 75 30 35 ) 45 B o5 oo 85 70
Time jmen|
VWD1A Waveiangth=235 am
104
B4
&4
ad
24
ks %nb_._zﬁ_a.m Nitrate tﬂu:...no_n Nitrale
T 3, T PR S & B < U —
¥ v v T T -
5 10 1 20 ) a 35 Y 45 Y P 60 64 7o
“Tirmies [min]
VIWDIA Wavelangth=235 nm
1m0
84
6
4
24
L oanazole Nitrate iconazoe Nirate
- — ¥ — _— - T T — ————
5 10 15 20 25 &1 35 ay 45 50 55 60 85 70
Time jrmin]
0:\COSProjoctsiBAHAN BAKU
2025\WWOVEMBE RiRopon Templates\Bahan Printed: 2025-11-17 08:40:01+07:00 Page 2of 2 Signed by :

Baku New Zodl [Rov, 151.0)

Weefar
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Sequence Summary Report

Data file: D\COSProjects\BAHAN BAKU 2025\NOVEMBER\Results\111 125_Mi ole Nitrate_C.
Organik.rsit2025-11-13 18-14-19+07-00-46 dx
Sample name: Akurasi 80
Instrument: LC 1280 Inf Il Location: P2-AS
Injection date: 2025-11-13 16:15:21+07:00 Injection: 10l
Acq. method: Miconazole Mitrate_Cemaran Injection valume: 10000 pL
Organik_Fl VI_2.amx
Analysis method: *GC_LC Area Acq. operator: Scientist
Percent_DefauliMethod pmx
Last changed: 2025-11-17 08:46,02+07:00 Diameter: 460 mm
Length: 100.0 mm
Column name; BDS Hypersil
Saorial #: 20647835 Particle Size 3.0um
Name: Miconazole Nitrate
Name RT Height Area
Akurasi B0 | 27.069 2.445 901437
Akurast 80 27.071 2.452 90,3494
Akurasi 80 27.050 2428 90.2585
| Mean | 90.2505
Std.Dev. 0.1031
o - %RSD 0.1143
W%%%Mhﬁﬂnﬂiﬂﬁ”ﬁ%ﬁ_-iﬁoi Printod: 2025-11-17 08:48:34+07:00 Page1of2 Signed by :

Baku New 2.rd! [Rev, 149.0]

mAL

maL

Sequence Summary Report

VWD1A Wavelength=235 nm

10
LR
LP
S ﬁﬂaaﬂ_} Nitrate
24
odb A
T T T T T T T T Fr——— r— T
5 10 15 20 25 a0 15 40 as 50 55 60 (23 70
Tirma [pren]
VWINA Wavelengin=235 nm
10
6
6
2
*_ﬂo:az..m Nirate
74 f\
) | —— B T P ey L = e F = e
T T . T T T T T T T T T T T
5 10 15 20 25 ae s A0 45 0 55 83 65 70
Time [men)
VINDTA Wavelangin=235 nm
104
B4
6
44
43.__.55! Nitrate
24 ]
edb I\ [ S }
T T T T T T T T T o
5 10 15 P 2 ) a 40 45 50 B 0 a5 70

D:\CDSProjects\BAHAN BAKU
2026\HOVEMBERReport Tamplates\Bahan
Baku Now 2.rdl [Roy, 149.0)

Tirme [rmm]

Printed: 2025-11-17 08:48:34+07:00 Pago2of2 Signed by : *3\:\ 25
TP



Sequence Summary Report

Data file:

Sample name:
Instrument:
Injection date:
Acy. method:

Analysis method:

D \CDSProjects\BAHAN BAKU 2025\NOVEMBER Results\111125_1

Organikrsiti2025-11-14 14-25-03+07-00-22 dx

Akurasi 100
LC 1260 Inf 1l
2025-11-14 14:25.07+07:00

Miconazole Nitrate_Cemaran
Organik_Fl VI_3 amx
*GC_LC Area
Percent_DefaultMethod pmx

Last changed: 2025-11-17 0B:43:11+07:00

Column name: BOS Hypersil

Serial #: 20647835

Name: Miconazole Nitrate
|
Name RT

Akurasi 100 26629
Akurasi 100 26.687
Akurasi 100 26631

DACHSProjectsiB AHAN BAKU
2025NOVEMBER\Roport Tomplates\Bahan
Baku Now 2.rd| [Rov. 149.0]

Location:
Injection:

Injection volume:
Acq. operator:

Diameter:
Length:

Particle Size

Height
2.795
27
2773
Mean

Std.Dev.

%RSD

Printed: 2025-11-17 08:44:03+07:00

le Nitrate_C
P2-AE
10of1
10.000 pL
Scientist
460 mm
100.0mm
3.0 pm
Area
111.8589
112.2976
111.9078
112.0214
0.2404
0.2146
Page 1o 2 Signad by :

mAL

maL

mALl

Sequence Summary Report

VWOTA Wavelangth=235 nm (DF)

*..uu:mno.u Nitrate

¥
5 10 15

e 35 & S

a4l

.__ - T
64 70

2 25 5%
Time fmin]
VWO 1A Waveiength=235 am (DP)
10 %
B
LB
4 naznie Nirate
R
o.__r I . s L R e B -
T T T T T T 1 T T T T T
-1 w0 (1] 20 25 an a5 40 ah LE] L] 65 Ta
Tirna [min]
VWDHTA Wavelengihi=235 nm (DP)
1 ._
a4
4
44 *-uai.u:.._ Nitrata
ol
(R L e — e — — a
T T T T T T T T T v T
-1 L1} 15 a0 25 an b1 40 45 55 -] 65 70
Tima [min]
DACDSProjects\BAHAN BAKU
202 5\NOVEMBER\Roport Tumplates\Bahan Printod: 2025-11-17 08:44:03+07:00 Page 2ol 2 Signed by :

Baku Now 2.rdl [Rov. 149.0]

el 3
Tip



Sequence Summary Report Sequence Summary Report

Data file: D \CDSProjects\BAHAN BAKU 2025\NOVEMBERResults\111125_Mic le Nitrate_C VD15 Wavetaogth=2a4 it
Organik rsit2025-11-12 06-09-38+07-00- 19 dx 10
Sample name: Akurasi 120 9
Instrument: LC 1260 Inf 1| Location: P2-AT m LE
Injection date: 2025-11-12 06:10:40+07:00 Injection: 1of1 44 wﬁn_ﬂ% Hiaie
Acq. method: Miconazole Nitrate_Cemaran Injection volume: 10 000 pL 24| \
Organik_F1 VI_3 amx 0+ b S : S - =
Analysis method:  *GC_LC Area Acqg. operatar: Scientist ? 1o A5 L s 30 3 40 45 50 55 50 55 70
Percent_DefaultMethod pmx T Teng o]
1A, Waveiengin=235 n
Last changed: 2025-11-17 08:13:21+07:00 Diameter: 460 mm é sl it
Column name: BDS Hypersil Langih: 16,0 8
Serial #: 20647835 Particle Size 3.0 pm m a4
B4 ﬁ-na...was Nirate
Name: Miconazole Nitrate 24 _‘ I\
0 R i . S ; : S Sl oy
Name RT Helght Area 5 1 1 20 1 0 3 40 P % R % P =
3 R 4 == T Time —-uﬂ_.-“
Akurasi 120 26839 3.534 135.3601 VWD1A Wavelengih=235 nm
= —— — T 104
Akurasi 120 26.958 3561 135.0062 s
| I 3 64
Akurasi 120 | 26.947 3.594 135.7576 i .. . SRR
Mean 135.3753 Ch [\
ol T ; e i
Std.Dev. 0.3749 5 10 1 20 25 30 35 40 P ) P = A 3
==, e —_—— — - - Tiene [rman]
%RSD 0.2770

DACDSProjectsiBAHAN BAKUY

2025\HOVEMBERIReport Templates\Bahan Printed: 2024 117 DH:31:34407:00 Page 102 Signed by : Humzho-mzmm.«ﬁan:mﬂ_w:zg&%-o Printed: 2025-11-17 00:31:34+07:00 Page 2of 2 kel
Baku Now 2.1d1 [Rav. 149.0] Baku Now 2rd| [Rov. 149.0] ) PR e Signedby: " p



Sequence Summary Report

Data file:

Sample name:
Instrument:
Injection date:
Acq. method:

Analysis method:

LC 1260 Inf 1l
2025-11-11 13:01:04+07.00

Micanazole Nitrate_Cemaran
Organik_FI VI_3.amx

*GC_LC Area
Percent_DefaultMethod pmx

Last changed: 2025-11-17 08:13:21+07.00

Column name: BDS Hypersil

Serial #: 20647835

Name: Miconazole Nitrate
Name __ RT
Sampel T 26.239
Sampel B |Nmy
Sampel _ 26781
o Sampel 26.982

Sampel R - .wq 057

UACDSProjocts\BAHAN BANU
2D2E\NOVEMBER\Report Templates\Bahan

Baku Now 2.rdl [Rov, 148.0]

Location:
Injection:
Injection volume:

Acq. operator:

Diameter:
Length:
Particle Size

Height
m.mu._|
|m.m.m.,
2.840

27715

2790

Mean

Std.Dev.

%RSD

P2-A8
1of1
10,000 pL
Scientist
460 mm
100.0 mm
3.0 pm
Area
R | —
112.0803
111.8641
112.3605
111.5767
112.3164
112.0356
03280
0.2810
Page1of2 Signed by ¢

Printod: 2026-11-17 08:25:13+07:00

DVCDSProjects\BAHAN BAKU 2025\NOVEMBER Results\111125_Miconazole Nitrate_Cemaran
Organik. rsib2025-11-11 13-00-02+07-00-04 dx

Sequence Summary Report

VWD 1A Wavetength=235 nm

104
E
3. 64
m a4 GiBE_am Nitrate
24 A
il | TS’ | SOy S T SR
T T T T T T T T T T T T T T
) mn 15 &0 25 o 35 a0 45 50 55 60 BY 7o
Time [min]

VWD 1A Wavelength=235 nm

mAU

*53510_5 Nitrate
= f
a._. r— A

H 10 1 20 25 30 35 a0 & 50 55 63 85 70
Time [rmin]

VIND1A Wavelengih=235 nm

10
84
2 64
m 44 *._Q..!_ﬁc_w Nitrate
2 |
a..___ D e|.|.. — — e 2 - e
: 10 s ) FA 30 3 40 a5 < 5 0 65 7
Time [rman|
VWD A \Wavelengin =235 nm
10
&
E
4 ﬁvﬂu:ﬂﬁ.ﬁ Nitrate
24 _._ ____
\
L — — T AS 7 = — T — T ey T .
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Tarree |
VWA Wavelengin=235 nm
0
&
4o *RB:E&E Nitrate
24| i
o,__. A — . o RS — =S e - .
T v T T - T - T v 1 T ' T r
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Time [min]
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Sequence Summary Report

Data file: D \COSProects\BAHAN BAKU 2025\WOVEMBER \Results\111125_Mic Nitrate_C
Organik rsiti2025-11-12 131 7-16+07-00-25.dx
Instrument: LC 1260 Infll
Acq. method: Miconazole Nitrate_Cemaran Organik_Fl1 VI_2.amx
Analysis method: *GC_LC Area Percent_DefaultMethod pmx
Injection volume: 10.000 pL
Acq. Scientist
Column name: BODS Hypersil
Column length: 100.0 mm
Column diameter: 46mm
Column particle size: 3.0pm
Serial #: 20647835
Compound: Pelarut Signal: VWD 1A Wavelength=235 nm
| Sample Name Compound Name BT [min} Area
Stok Sampel | Petarut 0.502 19320229
Stok Sampel | Miconazole Nitrate | 26174 J5868 BIGS
! 1ok Sampal __ Cemaran Individual | 37,2680 45 6695
Stok Sampal | Econazole Nitrate _
. _— | — - —| _— -
| sum _ 64,045 37846 5203
! |
| Mean 21,349 12615.5098
_ = == = — { R
| _m.._vs | 1686814 20160 0471
|RsD 88,126 150 8037
Pageiol2 Signod by

Sequence Summary Report

VWA Wavelenglh=235 nm
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3| |
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e —— e A o RO . - T S e
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Time [min]
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700 %ﬁdﬁﬁ
oon —
conazoin Nitrate
5004 %.
m 4004
1
3004 _ |
I
2004 | |
|
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] PP _ \ ﬁ”n_.:m__!._ Indonduad
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Sequence Summary Report Sequence Summary Report

_. Agilent

Data file: DACOSProjects\BAHAN BAKU 5025\NOVEMBER Results\111125_Miconazole Nitrate_Cemaran VWD 1A Wavelangth=235 nm
D._um_..s.rqm___.ﬁamub 1-12 14-28-21+07-00-26.dx 1 f.n_
Instrument: LC 1260 Inf Il 104 ___uw_
Acq, method: Miconazole Nitrate_Cemaran Organik_F1 VI_3.amx EE L
8
Analysls method: *GC_LC Area Percent_DefaultMethod prix 4 w
Injection volume: 10,000 pL 5 _
Acq. operator: Scientist m 5 _ [ |
Column name: BDS Hypersil 4] _ __
Column length: 100.0 mm 3| 7 "
Column diameter: 46mm 21 _ |
Column particle size: 3.0 pm 1 _. [ ) ;bbb
Serlal # 20647835 G N omr et i A LN i R ——— S
H 10 15 20 25 W 3 _ 40 45 <0 55 0 &8 70
ime [min|
Compound: Pelarut Signal: VWD1A Wavelength=235 nm
| Sample Name __ Compound Name | RT [min] Area | VWD 1A Wavelength=235 nm
. — i — - — - — 700 JHAm
Stok Sampel | Pelant | 0.593 19339662
i | | i Jconazoie Nisate
Stok Sampel | Miconazoke Nitrate | 20,084 35887 €031 500 _.__
._ N | =2400-1 ._.
Stok Sampe! | Gemaran Ind ividusl | aron 47.5521 M 1
| | | 300 |
| 1
| Stk Sampel Econazole Nitrate 2004 _ ___
! — —— + —_— —_ p—
| sum _ 63.608 a7869.1314 199 \
i _ ;) ra . _ i = B i - _ %M;__x: et
- [ S A2 0438 : 10 1 20 2 a0 a5 an 45 50 55 80 85 70
— — S— — — | Tirne [min]
StdDev 18.68% 20169 7650
_ t
|Rsp B8.020 1507853
Page 10f2 Signod by : vaga it — 17 fltj2r
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Sequence Summary Report

Data file: DCDSProjects\BAHAN BAKU 2025\WOVEMBER\Results\111125_Mi Nitrate_Ci
Organik 1sit2025-11-12 15-39-25+07-00-27.ax
Instrument: LC 1260 Inf Il
Acqa, method; Miconazole Nitrate_Cemaran Organik_Fl Vi_3.amx
Analysis method: *GC_LC Area Percent_DefaultMethod pmx
Injection volume: 10,000 pL
Acq. operator: Scientist
Column name: BDS Hypersil
Column length: 100.0 mm
Column diameter: 4.6 mm
Column particle size: 3.0 pm
Serial #: 20647835
Compound: Palarut Slgnal: YWD 1A Wavelength=235 nm
Sample Name Compound Name RT min] Area
1 S — s
Stok Sampel | Petanst _ 0.594 1934 3049
Stok Sampel Miconazole Nirate 26008 35673 3552
| Stok Sampel __ Cemaran Individual Jmon 53,3295
[
Stok Sampel Econazole Nitrate _
_ Sum 63763 37860 9896
|
_ Mean 21,254 12620 3209
== - ——
| StdDev _ 18715 20150 6604
|
! |rsp _ 8,053 150 7306
Paga 10f2 Signed by :

Sequence Summary Report

VWDIA Wavelengin=235 nm

._o.?ﬂ bﬂ%yg
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| |
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Sequence Summary Report

Sequence Summary Report
Data file: 0 \CDSProjects\BAHAN BAKU 2025\WNOVEMBER \Results\111125_Miconazole Nitrate_Cemaran VWDIA Wavelengin=235 nm
Organik rsiti2025-11-12 16-50-32+07-00-28 dx 1 .r/_aa. |ﬂJﬂaﬂm
Instrument: LC 1260 Inf 1l 10 el [ tachoaz
Acq. method: Miconazole Mitrate_Cemaran Organik_FI VI_3.amx ] 7
B
Analysis method: *GC_LC Area Percent_DefaultMethod pmx v
Injection volume: 10.000 pL 641 _
o |
Acq. operat ist T 54 _ |
Column name: BDS Hypersil i |
Column length: 100.0 mm 4 u ‘
Column diameter:  46mm sl |\ .
14|l \ ﬁa.z_au: Inciividu|
Column particle size: 3.0 pm | T 2 A | \ A
Serial #: 20647835 S e e e T e e et
5 i 15 20 25 a0 a5 40 a5 50 55 B 85 ra
Tima [min]
Compound: Pelarut Signal: YWD1A Wavelength=235 nm
Sampla Name _ Compound Name ; RT [min] Area VWD A Wawghengtn=2385 nm
— — | — ——— - P 700 4 Eant
Stok Sampel Pelant 0504 1934 5039
_ | 600+ *}na..ﬁuo_m Nitrate
Slok Sampel Miconazole Nitrate _ 26,000 35614 0552 500 ____
_ o 4004 | “_
Stok Sampe! Cemaran Indhidual _ 37030 55.0023 Z [
. 3004 \
Stok Sampel _ Econazole Nitrate 2004 |
| 1
T —— 1
Sum 63714 378039614 ik [ )
_ \ *&32!_ Indivicdual
_ O T . P — - v . T
Mean 21238 12601 3205 5 10 15 20 25 0 E 40 25 50 55 a0 0s 70
—— ] | Tima ]
_ StiDev 18,697 20124 7807
__ RSO _ 88.033 1507037

Pago 10f2 Slgned by : Puge 2012 Signed by : \* _w__d_-—ﬂn\n_-‘_r



Sequence Summary Report Sequence Summary Report

Data file: DACDSProjects\BAHAN BAKU 2025\NOVEMBER Results\111125_Miconazole Nitrate_Cemaran VWOI1A Wavalanglh=235 nm
Organik rsit2025-11-12 18-01-38+07-00-29 dx :ari.
Instrument: LC 1260 Inf Il 16 .__:s
Acqg. method: Miconazole Nitrate_Cemaran Organik_FI VI_3.amx &1
8
Analysis method: *GC_LC Area Percent_DefaultMethod pmx = T
Injection volume: 10,000 pL 6 _
=2
Acq. operator: Scientist % s ._
Column name: BODS Hypersil L _ |
Column length: 100 0 mm 71 g __
Caolumn diameter: 4.6 mm Eall [
4 \ ﬁmaﬁ.w: Individual
Column particle size: 30pm I, y | \ A
Serial #: 20647836 i SEE———— — e ———— e
5 10 15 20 2 30 35 40 45 50 55 60 €5 70
Tirea [min]
Compound: Pelarut Signal: VWD1A Wavelength=235 nm
| Sample Narme _ Compound Name [ RT [min] Area VWD1A Wavelengin=238 nm
f - _ — — : — — o0 JgEant
Stok Sampel Pelans _ 0.503 1842.0077 ]
_ | = By #._ngmuu_u Niliate
Stok Sampel | Miconazele Nitrate 26332 36013 2107 500+ i
1 "
| = 400+ _.
Stok Sampel Cemaran Individual [ 37.396 41,9590 E R
| 300 I
| Stok Sampel __ Econazole Nitrate _4 A ___
EPES | S - SR J __
Sum 64,321 37697 2174 __J | \ .
| o . 1o ﬁﬁsma: Incndund
Maan _ 21.440 126657391 5 10 15 20 2 0 35 40 e 50 a5 &0 6 70
R - _ = = I 1 - Time [man]
| | stavev __ 18,863 20241 5090
RSD 8B.071 159 8155
Pago 1 of 2 Signed by @ V7M1 f2T
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Sequence Summary Report

Data file: DACDSProjects\BAHAN BAKU 2025\NOVEMBE R \Results\111125_Miconazole Mitrate_Cemaran
Oqaws_x._.u_smaum... 1-12 18-11-44407-00-30.dx

Instrument: LC 1260Inf Il

Acq. method: Miconazole Nitrate_Cemaran Organik_FI VI_3.amx

Analysis method: *GC_LC Area Percent_DefauliMethod pmx

Injection volume: 10.000 pL

Acu. operator; Scientist

Column name; BDS Hypersil

Column length: 100.0 mm

Column diameter: 4 6mm

Caolumn particle slze:  3.0pm

Serial #: 20647835

Compound: Pelarut Signal: VWD1A Wavelength=235 nm
| Sample Name _ Gompound Name _ RT [min] Area
— < i — - _
| Stok Sampe! _ Pelant 0.583 19332219
Stok Sampel Miconazole Mirate _ 26,344 35890 5201

!

| stok Sampel __ Cemaren Indiidua! _ 37452 487127
| |

Stok Sampel Econazole Nitrate

B — — S

Sum _ 64 389 37673 4547
_ _
| Mean 21463 12624 4840
| StdDev 18.908 20170.9741
\ |
| RSD | a8.087 158 7766
I . I

Pags 10f2 Sigiod by :

mal

Sequence Summary Report

VWID1A Wavelengih=205 nm

D

: n
N |
24| _ l
144 | __.’ ﬁﬂ_ﬂn.ﬁ_ﬂ Ingividual
o._\:_ L = S R - - . = ! e e, ey s = gemod
T T T T T T T . —
H 10 1% 20 25 k) 1 ) 45 a0 55 6 [ To
Time [min]
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700 et
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*enh..iuo-n Nitrale
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[
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3004 7 |
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|
200 7 |
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o _ i  fpemaran Indviduai
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UJ1 KESESUAIAN SISTEM

LAPORAN VERIFIKASI METODE ANALISIS
PRESISI ANTARA CEMARAN ORGANIK DALAM BAHAN BAKU MICONAZOLE NITRATE

Larutan Kesesuain Sistem

o Ecm}amli: nifrate Miconazole mitrate
' Bobot (mg) Faxior B knny.:mms‘ RT (Menit) Area Bobot (mg) Felne Kanseniras RT (Ment) Aren Rexalis
genceran | (pr‘ml) pengenceran (e ml )

1 13,832 BT 4667 27.067 113.6922 17
2 13,810 87,5385 27,061 1136510 17
3 10 400 Z5 13.840 26,6473 10 400 25 27075 113,7219 17
4 13.850 47,5434 27.098 113.9703 17
5 13,833 86,9223 27,066 113.4140 17
Rata-raia 13.833 87,2236 27,073 113,6911 17
RSD (%w) - 0,5 . - 0.2 -

Parameter k.riteria penenmaan Hasil

“aRSD area peak Miconazole Nitrate <20% 0.2%

Resolusy antara peak Econazole nitrate dan peak Miconazole nitrate =10 17
Waktu retensi relanf antura peak Ec le nitrate dan peak Miconazole nitrate + 0,5 dan 1,0 0,5 dan 1,0

Kesimpulan - Larutan UKS memenubi syarat

SPESIFISITAS
No Spesifisitas Aren
| Pelarut 0,0
& Fase Gerak 0.0
Parameter Kritena penenmaan Hasil
Interferensi Pelarut Tidak ada interferensi 0,0
Interferensi Fase gerak Tidak ada interferenst 0,0
Kesimpulan © Spesifisi hi syarat
PRESISI ANTARA 2
Larutan |
No. Miconazole nitrme
Bobot (mg) Faktor pengenceran Konsentras (pg'ml) RT (Menit) Area
1 26.950 13,1723
: 27,099 113,443
3 100 4000 25 27,129 1131176
4 27,120 113,1821
3 37,094 13,8226
Rata-rata 27.078 3495
Larutan Stok Sampel |
No Nama RT Area Hatas area (respon peak ) Hnsil Ktiteria penerimaan
| Miconazole Nitrate 26,468 35890,7284 - - =
Respon peak cemaran (61.5709) pada Respon masiny-masmy peak cemaran
x farutan stok sampe! ndak lebih dan ada larutan stok sampel udak lebih dan
2 S e SHEE S SRS respon peak l'.l'.!."l‘jal | 13,3495) pada Il:rs.pun peak wama p.‘f-;'a lautan samped
larutan sampel (0,25%a) (0.23%)
Total respan peak cemaran (61,9709) | Total respon peak cemaran pada larutan
m : ada larutan lorutan stok sampel tidak larutan stok sampel 11 sak lebih dan 2
Tqiat Comasen eLe BB p!|:Inh dan 2 kah respon peakpummu kal respon pcu; uta na pada larutan
(226,6990) pada larutan sampel (2,5%) sampel iJ,
Larutan Stok Sampel 2
No Nama RT Aren Haotas area (respon peak ) Haal Kriterii penermaan
] Micanazole Nitrate 26,451 33863,4596 A
Respon peak cemaran (30,.2203) pada Respon masing-masing peak cemaran
larutan stok sampel tdak lebih dan packa larutan s'ok sampel ndak lebih dan
el Cemaran Individual 37.616 50,2203 113,3495 e el mm”; 12,3505 gl 'm?m o I i
larutan sampel (0.25%) (0,25%)
Total respon peak cemaran (30,2203) | Total reson peak cemaran pada larutan
Total Cemaran 50,2203 36,6990 pada larutan Ilann'.ir stok sampel udak I;.nfma stok sampel ndak .|(.!'bllf" \’J;Im 2
lebih dan 2 kal respon peak utama kali respon peak utama pada larutan
(226,6990) pada larutan sampel (0.5%) sampel (0.5%)
Larutan Stok Sampel 3
No. Nama RT Area Ratas area (respon peeak | Hasil Koritera penenimaan ]
1 Miconazole Nurate 26,571 35759,5792 - - :
Respan peak cemarr 1 (53,6561) pada | Respon masing:masing peak cemnran
Jarutan stok sump + tidak lebih dan  |pada larutan siok sampel tidak lebih dan
2 Cemaran Individual 37958 35,6361 113.3495 respon peak utar . (113.3495) pada respon peak utama pada larutan sampe!
larutan s pel (0,25%) 10,25%3)
Total respon pew. cemaran (55,6561) Total respon peak cemaran pada larutan
= pada larutan lanuzn stok sampel tdak Jarutan stok sampe! tidak lebih dan 2
Total Cemaran 55,6561 226,6990 lehih dan 2 kah respon peak utama kali respon peak utama pada larutan
(226,6990) pada larutan sampel (0.5%2) aampel (0.5%)




Larutan Stok Sampel 4

< ~
0 Nama . RT Area Batas nrea (respon peak ) Hasl Kntena |
1 Miconazole Nitrate 26,505 3156914,9324 o = .
Respon peak cemaran (46,8824) pada | Respon masing-masing peak cemaran
a5 Carmran Trail diial 37.842 46,8824 113.3495 larutan stok sampel ndak lebth dan | pada larutan stok sampel tdak lebnh dar:
respon peak utama (1 13,3495) pada respon penk utama pada larustan sampel
larutan sampel (0,25%) (0,25%)
Total respon peak cemaran (46,8824) | Total respon peak cemaran pada laratan
Total Cemarnn 168824 226.6990 pada larutan larutan stok sampel tidak | larutan stok sampel tidok lebih dari 2
tebih dan 2 kali respon peak utama kali respon peak utama pada larutan
(226,6990) pada larutan sampel (0.5%) sampel {0,5%)
Larutan Stok Sampel 3
No Nama RT Area Hatns area {respon greak ) Hasil Koritena peneritisin
1 Miconazole Nurate 26,623 36034.9574 - : *
Respon peak cemaran (44,2869} pada Respon masing-masing peak cemaran
2 Cemaran Thdividual 37952 44,2869 1123465 larutan stok sampel tidak lebih dan | pada larutan stok sampel tidak lebih dan
respon peak utama (| 13,3495) pada respan penk utama pada lanutan sampel
larutan sampe! (0,25%) (0.25%)
Total respon peak cemaran (44,2869) | Total respon peak cemaran pada larutan
Total Camaran 44,2860 226,6990 pada larutan larutan stok sampel tidak larutan stok sampel tdak lebih dan 2
lebih dan 2 kali respon peak utama kuli respon peak utama pada larutan
(226,6990) pada larutan sampel (0,5%) sampel (0.5%)
Larutan Stok Sampel 6
No Nama RT Aren Batas area (respon peak ) Hasil Kriteria penerimann
1 Miconazole Nitrate 26,619 35903,3403 - - -
Respon peak cemaran (50.365) pada Respon masing-masing peak cemaran
2 Cemzoanindiatiual 18,046 503650 1133405 |arutan stok sampel tdak lebih dan | pada lanitan stok sompe! ndak lebuh dan
respon peak utama (113,3495) pada | respon peak utama pada larutan sampel
larutan sampel (0,25%) {0,25%)
Total respon peak cemaran (50,305) pada | Total respon peak cemaran pada lurutan
Total Cemaran 50,3650 236 6990 Taruian larutan stok sampel tdak lebih Jarutan stok sampel tidak lebih dan 2
G - dari 2 kali respon peak utama (226,6990) | kali respon peak utama pada larutan
pada larutan sampel (0,5%) sampel (0.5%:)
Kesimpulan: Presisi antara 2 memenuhi syarat
PRESISI ANTARA 1
Larutin § |
No Miconazole mirate
i Bobot (mgz) Faktor p Kansentrasi (ug/ml.) RT (Menit) Area
1 26239 1120603
2 26,647 1118641
i 100 25 26,781 112,3605
4 26,982 111,5767
5 27.057 1123164
Rata-rata 26,7412 112,0356
Larutan Stk Sampel 1
No Nama RT Area Batas area (respon peak | Hasil Kiilena penenmasn
1 M e Nitrate 26,174 35868,8360 - . *
Respon peak cemaran (45,6695) pada | Respon masing-masing peak cemuran
., . z larutan stok sampel ndak lebih dan | pada larutan stok sampel tidak febuh dan
2 (& ] 4 2.0336 1
emaran [ndividual 1260 38695 HZ033 respon peak utama {112,0356) pada | respon peak utama pads larutan sampel
larutan sampel (0.25%) (0.25%)
Total respon peak cemaran (45,6695 | Total respon peak cemaran pada larutan
% % pada larutan larutan stk sampel udak larutan stok sampel tidak lebil dar 2
v ! 45,6695 24,0712 A
Total Cemmran 5,60 HoT lebih dir 2 kali respon peak utama kaly respon peak utama pada larutan
(224,0712) pada larutan sampel (0.5%) sampel (0.3%) 1
Larutan Stok Sampel 2
No Nama RT Area Hatas area (respon peak ) Hasil Rnteria penerimaan
] Micenazole Nitrate 26,094 35887 6031 - £ =
Respon peak cemaran (47.5621) pada Respon masing-masing peak cemarin
et 2 " jarutan stok sampel ndak lehih dan pada laruan stok sampel tidik letah dani
2 Cemaran Individual 37,011 47,5621 112,0356 respon peak utama (112,033 " respon peak utama pada lsnatan sampel
larutan sampel (0,25%:) (0.25%c)
Total respon peak cemaran (47.5621) | Total respon peak cemaran pada larutan
s 5 i pada larutan latutan stok sampel Iarutian stok sampel tidak lebih dan 2
Total Cemaran 473021 RN febih dan 2 kal respon peak wama kali respon peak wama pada larian
(224,0712) pada larutan sarmpel (0,59%) sampel (€ 5%)
Larutan Stok Sampel 3 - - -
No Nama RT Area Batas area (respon peak | Hasil Kritena penerimaan
1 Miconazole Nitrate 26,098 358733552 z =
Respon peak cemaran (33,3295) pada Respon masing-masing pesk cemaran
i larutan stok sampel tidak lebih dan | pada larutan stok sampel udak lebih dan
2 Cemaran Individual 37,071 53,3295 12,0356 respon peak utama (112,0336) pada | respon peak utama pada Jurutan sampel
larutan sampel 10,25%2) (0,23%)
Total respon peak cemaran (53.3205) Total respan peak cemaran pada larutun
pada larutan lanstan stok sampel tdak | Jarutan stok sampel tidak lebih dori 2
53,3208 2240712 |ebih dan 2 kali respon peak utama kali respon peak utama pada luutan

Total Cemaran

(224,0712) pada larutan sampel (0,5%)
¥

sampel (0.5%3)




Lurutan Stok S: 14

No Nama RT Area Batas area (respon peak ) Hasil Krilerna penenmaan
1 Miconazole Nitrate 26,090 35814,0552 5 -
Respon peak cemaran (55,0023 pada | Respen masing-masing peak eemaran
2 R e T 17,030 550023 120356 Jarutan stok sampel ndak lebib dari pada larutan stok sampel tidak lebib dan
d ’ ’ respon peak utama (112,0356) pada respon peak utoma pada larutan sampel
lurutan sampel (0,25%) (0,25%)
Total respon penk cemaran (55,0023) | Total respon peak cemaran pada larutan
Toial Cesrai 55,0073 394 6712 pada larutan larutan stok sampel ndak |arutan stok sampel ndak lebih dan 2
4 B lebih dan 2 kali respon peak utama %kali respon peak utama pada larutan
(224,0712) pada larutan sampel (0.5%) sampel (0,3%)
rutan Stok Sampel §
No Nama RT Aren Batas area (respon peak ) Hasil Kntena penerimaan
1 Miconarale Nitrate 26,132 360132107 - - .
Respon peak cemaran (41,9990) pada | Respon masing-masmg peak cemaran
s ki Tndtiaal 37.39 41,9090 12,0356 larutan stok sampel ndak lebth dan | pada lanstan stok sampel tidak lebib dan
: £ respon peak utama (| 12,0356) pada | respon peak utama pada larutan sampel
larutan sampel (0,25%0) {0,25%)
Total respon peak cemaran (41,9990) | Total respon peak centaran pada larutan
il Biarnnin 41,9990 2340713 paca larutan larutan siok sampel ndak larutan stok sampel ndak lebih dan 2
. T lebih dar 2 kah respon peak wlama kali respon peak utama pada larutan
{224,0712) pada larutan sampel (0,5%) sampel (0,5%)
Larutan Stok Sampel 6
No Nama RT Area Batns area (respon peak ) Hasi Kritena penenmaan
1 M le Nitrate 26,344 33890,5201 -
Respon peak cemaran (49,7127) pada Respon masing-masing peak cemaran
. larutan stok sampel ndak lebih dan yada larutan stok sampel tdok lebih dan
% St et FhEst AT nZons respen peak uun?ntl 12.0356) pada [ra:spnn peak utama p:da tarutan sampel
larutan sampel (0,25%) (0.25%)
Total respon peak cemaran (49,7127) | Total respan peak cemaran pada larutan
. - ada larutan laratan stok sampel tdak larwtan stok sampel tidok lebih dan 2
Total Cemaran an 24012 ph:hlh dore 2 kal respon pcakpu:ama kal respon pc.'n';: wtama pada lanutan
224,0712) pada larutan sampel (0.5%) sampel (0,5%) |
Kesimpulan: Presisi antara 1 memenuhi syarat
Analis Venfikator Menyetuu
ERF 20 /“ 015 A\
a"\u 2 MgV 1015
20(11] 2§ s L




Nama sampel /Product
Batch/LSA
Mulai Analisa

Ararionivm aceta’t
AMITETIE S|

14-Nov-2025 07:36

Sartorius
Mod. BCE12021-15
Ser. no. 44707527

APC  D1-76-05.058.01
BaC  00-59-05.04.01
In FI-AD-TRE-D47

N+ 30.80 49

14-Nov-2025 07:34

LABORATORY WORKSHEET
: Miconazole Nitrate

: AG240076E

: 14 November 2025

M conazole Nitratc
AG240CTEE
Presisi antora

Analis

Verifikator

FhF
Wi s

19/“ 1018

My,




Sequence Summary Report

Data file: DACDSProjects\BAHAN BAKU 2025\NOVEMBER\Results\141125_Mi le Nitrate_C
Organik_Presisi Antara rsif\2025-11-14 11-17-08+07-00-01 dx
Instrument: LC 1260 Infll
Acq. method M le Nitrate_C Organik_FI VI_3 amx
Analysis method: *GC_LC Area Percent_DefaultMethod pmx
Injection volume: 10.000 pL
Acq. operator: Scienti
Column name: BOS Hypersil
Column length: 100.0 mm
Column diameter: 4.6 mm
Column particle slze: 30pm
Serial #: 20647835
Compound:; Signal: YWD1A Wavelength=235 nim
Sample Name _ Compound Name | RT [min] Area
PelantFG _ _ 0.587 49263
| PelanlFG [ _ 0.954 3.0179
Pelant/FG Econazcle Nitrale
Pelant/FG _:.do.ﬂ.iw Nitrate
Sum 1.542 7.9442
“ Mean 7 "R gl 39t
_ StdDav | 0,260 1.3495
| |
_ RSD 7 33 669 33.6739
Pago10f2 Signed by :

mALl

Sequence Summary Report

VWD1A Wavelangth=215 nm

5 10 1% 20 25 30 15 a0 45
Time {min}

50 55 on 65 70

074Y

U6
LE-E

04+

034
024
014

gl

I
0.2 W AL fi
Vot A Al sy 1 M . A —_ A
axd WY Wy FINRTE L L et R R _i}__-_{;..._t___...ﬁ _.._.‘_..‘.._.}__. ...._J.._I) _\f.r_.,?{‘ __fu.m._..f_‘._ Al “..,_._m.:.,_r. 't .._.J. .....:.__..
Ll ' il & by R k] W I 1
04 T T T T T T :
: 10 15 20 25 B 35 0 45 50 55 B0 & 70

Tirrs [rmun]

Page 2 of 2 Signed by "‘i £
Ylufes




Sequence Summary Report

Sequence Summary Report

Data file: D\CDSProjecis\BAHAN BAKU 2025\NOVEMBER \Results\141125_] jle Nitrate_C VWD1A Wavelengin=235 nm
Organik_Presisi Antara rsit@023-11-14 16-01-32+07-00-05.dx "
Instrument: LC 1260 Inf Il bk
Acq. methad: le Nitrate_C Organik_FI VI_3.amx 1
8
Analysis method: *GC_LC Area Percent_Defaulthethod pmx o
Injection volume: 10.000 pL - 64
Acq. t i T 54
Column name: BDS Hypersil a4
Column length: 100.0 mm 3
Column diameter: 4.6 mm N
1
Column particle size: 3.0 ym 0 ﬂ..
Serlal #: 20847835 e et e i el S e i
5 10 15 20 25 30 s 40 45 50 55 60 g5 0
Time {min]
Compound: Signal: VWD1A Wavelength=235 nm
| Sample Name Compound Name RT [min] Area VWDITA Wavalenglh=235 Arm
_ e —r—rm———y T R 0y
PelantFG _ 0.587 37264 08
_ _ 074
PelantFG 0.953 42331 M ”
| [ _ o ;H
| PelanutF G _mE.Ees Nitrate | w 03
t - 0z
PelaratFG | Miconazole Nitrate 011k
|_v = P — —— —} 0.044" e, 4.—._{.“:_.__..« T e Mt b LM
514 W R e .._J._ ___..im_...‘.?....}..cf..e. st U A A A A T
_ o | e pod AR A oty e U o,
o _ — — 5 10 1 A 25 30 35 40 45 a 55 60 65 o
e | R — —— — Tirra [min]
_ StaDev 0259 0.3583
|
__ RS0 33621 9.0030
Page 102 Signed by : Page 2 0f2 Signed by : Inaﬁ.
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Sequence Summary Report

D\COSProjects\BAHAN BAKU 2025\NOVEMBER \Results\141125_Miconazole Nitrate_Cemaran

Organik_Presisi Antara rsiti2025-1 1-14 12-28-12+07-00-02 dx

Data file:
Sample name: UKS
Instrument: LC 1260 Infll
Injection date: 2025-11-14 12:29.14+07:00
Acqg. method: Miconazole Nitrate_Cemaran
Organik_F| VI_3.amx
Analysls method: *GC_LC Area
Percent_DefaultMethod pmx
Last changed: 2025-11-17 13:31:33+07:00
Column name: BDS Hypersil
Serial #: 20647835
Name: Econazole Nitrate
Name _ RT
_
UKS 13.832
UKS 13810
— et B
UKsS | 13.840
UKS I 13.850
UKS | 13.833
-+ —_—
Name: Miconazole Nitrate
Name | RT
UKs _ 27.067
' —
UKS | 27.061
uKs _ 27.075
UKS _ 27.098
UKS _ 27.068
e
|
DACDSProjects\BAHAN BAKU

2025NOVEMBER\Report TomplatesiBahan
Baku New Zrdl [Rav, 155.0]

Location:
Injection:

Injection volume:

Acq. operator:

Diameter:
Length:
Particle Slze

Height
4337
4338
4.308
429
4 248 |
Mean

Std.Dav.

“R3D

Helght
2.940
2914
2892
2.909
2.855
,___2_._| )

S1d.Dev.

%RSD

Printed: 2025-11-17 123:33:07+07:00

P2-A2
1oft
10.000 pL.

Scientist

460 mm
100.0 mm

30pm

Area Resolution
87 4667
875285
866473
87.5434
869223

87.2236

0.4134

0.4739

Area Resolutlon

1136022 16.79924

113.6510 16.76726

1137218 16.55705

113.9763 16.53830

113.4140

113.8811

1689528

0.2004

014783

Pageiol2 Signed by :

Sequence Summary Report

VWO 1A Wavelengiha235 nm
104
B4
m Ly Jreonazele Nirste
4 $§ﬁn~nn Nitrate
4 I\
o | S L ! |1, S IR — =
T T T T T T T T T T T T
5 1w 15 20 25 30 35 A5 50 55 80 65 7o
Tumag frrun]
VWD 1A Wavelengin=235 nm
104
LB
W e conazele Nitrate
= A *‘ac:w.a_m Nitrate
2 h I fi
i B e — e ont 3 i e = - et
v T T T T T T T T T v v
8 10 15 20 25 0 35 45 50 55 B0 BS (i}
Time: [rmin]
VWD 1A Wavelength=235 nm
104
B4
.M 5 *R:wuo_n Hitrate
LE *.S.EE_« Nitrate
24 | |
048 = — | . ._.:|..I I o S
7 T ¥ T T T 7
4 10 1 20 25 10 s i) 0 55 50 5 70
Time [min]
VWD 1A Wavelengin=235 nm
10
B4
m B+ cconazole Nitrate
44 &__nn_::nas Nitrate
2 k \ i
Q4 e il ey L — —
T T T T T T T T T T T T — T
L] il 15 20 25 n 35 45 50 55 &0 [:E3 ]
Time [min]
VWD 1A Wavelength=235 nm
104
LR
o 64
,m ﬂﬂi&”c_o Mitrate
44 onazole Nitrase
N
|
o4l 4 e ki J - e = e
5 10 1% 20 5 Bt 3 4 % 55 0 65 70
Tume [min]
D:\CDSProjects\BAHAN BAKU

2025NOVEMBER\Report Templates\Bahan
Baku Now 2.rdl [Rov. 155.0]

Printed: 2025-11-17 13:32:07+07:00

Page2of2




Sequence Summary Report Sequence Summary Report

VWD 1A Wavelength=235 nm
Data file: D.\CDSProjects\BAHAN BAKU 2025\NOVEMBER'Results\141125_Miconazale Nitrate_Cemaran g -
Organik_Presisi Antara.rsiti2025-11-14 1 3-39-19+07-00-03.dx 104
8
Sample name: Sampe! .
Instrument: LC 1260 Inf I Location: P2-A8 2 PHeonsesie Nirare
Injection date: 2025-11-14 13:40:22407.00 Injection: 1of1 S 4
Acq. method Mic Nitrate_Cemaran Injection volume: 10.000 L 1 | — A e == = —
Organik_F1 VI_3.amx i 10 15 2 5 a0 35 40 45 0 55 60 s 70
Analysis methad: *GC_LC Area Acq. operator: Scientist Time fmin]
Percent_DefaultMethod prmx VWD1A Wavelength=235 nm
Last changed: 2025-11-17 12:31:33+07.00 Diameter: 4,60 mm _”1
L t 100.0 mm §
Column name: BDS Hypersil ongth z @
Serial #: 20647835 Particle Size 30 pm E 44 ionazole Nirate
24| f\
P R .V — . o v i
Name: Miconazole Nitrate o H 1o " ) P3 0 35 10 5 50 55 [ 5 70
Tirms [
Name RT Height _ Ares VWO 1A Wavelength=235 nm H
1 L qth=. 3
Sampel 26.950 2.821 113.1723 _“,
Sampe! 27.099 2.802 4 113.4431 __ m ” g t =
— —_— - — iconazol ate
Sampe! 27129 2834 _ 113.1176 _ = _. i\
] | |, Tt d ey . > S = .
Sampel 27.120 2793 113.1821 s 10 s 20 % = - 4 5 50 a5 &0 i To
VWD 1A Wavelength=235 nm
Sampel 27.094 2 846 113.8226 _ ]
. | ol
| Mean 113.3495 _ m 1
R - e —_ — |\_¥ = 4 CAE Mty
! _ Std.Dev. 0.2826 i + (i
WRSD n:26a2 | H 10 15 % P) 30 B 0 e E P & 65 70
B Time fmsn|
VWODTA Wavelengin=235 nim
10
B4
24
Eoad *-S_.EH_... Netrate
241 i
B 10 15 2 25 20 % 40 45 50 £ 80 o 70
Tusmay [rrian]
DACDSProjects\BAHAN BAKU D:ACDSProjects\BAHAN BAKU
uouBzQe.m_iﬂmmﬁuveA Taemplates\Bahan Printod: 2025-11-17 13:31:40+07:00 Page1of2 Signed by : 202NOVEMBER\Report Tomp|atesiBahan Printed: 2025-11-17 13:31:40407:00 Page2af2 Signed by : FHiF
Baku Now 2.rd| [Rev. 154.0] Baku New Zrdl [Rev. 164.0]
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Sequence Summary Report

Data file: DACDSProjects\BAHAN BAKU 2025\WOVEMBERResuits 141125 | e Nitrate_Cs
Organik_Presisi Antara 1siti202 5-11-14 14-51-28+07-00-04.dx
Instrument: LC 1260 Infil
Acg. method: zole Nitrate_C Organik_FI VI_3 amx
Analysis method: *GC_LC Area Percent_DefaultMethod pmx
Injection volume: 10000 pL
Acq. operator: Scientist
Column name: BDS Hypersi|
Column length: 100.0 mm
Column diameter: 46 mm
Column particle size: 3.0 pm
Serial #: 20647835
Compound: Pelarnut Signal: VWD1A Wavelength=235 nm
| |
Sampie Name Compound Name _ RT [min] Area
| [ = -k _ e T — -
|
Stok Sampe! __ Pelarut | 0.593 1933.3706
Stok Sampel | Miconazoke Nitrate | 26 468 358090 7264
Stok Sampel __ Cemaran Individual _ 7638 61,9700
_ 1
| Stok Sampel | Econazale Nitrate
. S —_— _ — — ‘_ -
| Siamm | 64,659 376060699
1
i |
Mean 21.566 12628 6900
==t - i — == ] =
_ StdDav 19.003 20167 2348
| RSD B8.113 150 G938
Poge 10l 2 Signod by :

mAL

Sequence Summary Report

VWD1A Wavelength=235 nm

%n_._._!ws Indivedual

VWA Wavelengin=235 nm

T - . 3 — S
EH 40 45 50 55 Y Y v
Time [min| ® & L

nuoxgw.ﬁw:a
G004
conazoie Nitrate
500+ {
|
4004
3004
200
1004
[\ m:._!u.._ Indeyicual
T
5 10 15 20 25 y T T , :
i L 40 45 50 P m._u T T
Time fmian] 83 "

Signed by : Lﬂ% ﬂhﬂ

whil vy
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Sequence Summary Report

Data file: DACDSProjects\BAHAN BAKU 2025\NOVEMBER \Results\141125_Mi
Organik_Presisi Antara rsiti2025-11-1 5 02-42-25+07-00-14.dx
Instrument: LC 1260 Inf Il
Acq. method: Mi le Nitrate_C: Organik_FI VI_3.amx
Analysis method: *GC_LC Area Percent_DefaultMethod pmx
Injection volume: 10.000 pL
Acq. operator: jent
Column name: BDS Hypersil
Column length: 100.0 mm
Column diameter: 4 8 mm
Column particle size: 3.0 pm
Serial #: 20647835
Gompound: Pelarut Signal; VWD1A Wavelength=235 nm
_ Sample Name | Compound Name [ R [min}
[ ) |
Siok Sampe! __ Pelandt _ 0.593
| Stok Sampe! Miconazcie Nitrate 26,461
|
Stok Sampel _ Cemaran Individual 37616
Stok Sampel | Econazole Nitato __
| o [
| Sum 64 660
| ean 21553
= d S . .
| StaDev | 18,991
RSD _ 88.113
Pago 10f2

Nitrate_Cemaran

19350383

35863 4596

50.2203

I7B48 7182

12616 2294

20154 7282

1597523

Signed by :

Sequence Summary Report

VWA Wavalangin=235 nm

10 ya.
&l
B
74
=2 L
B 5
4
Al
24
14 __. *n—-—mﬂ.: Indhvidual
gl e e, i S e i
5 10 15 20 25 35 40 a5 P 55 60 85 To
Time [min|
VINDIA Wavelength=235 nm
Bo‘.%.m_m_..:
8004
500
— 400
© 300
2004
1004
F ﬁo_sg:.: Indivichus)
T T T ||-| T ....._l.. —— T T
5 10 15 20 25 35 40 45 80 55 a0 s 70
Timg [min|
Page2of2 Signed by : ai ﬂaﬂ
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Sequence Summary Report

Data file: DACDSProjects\BAHAN BAKU 2025\NOVEMBERV 141125_Mi Nitrate_Ci
Organik_Presisi Antara rsiti2025-11-14 03-53-31+07-00-15.dx
Instrument: LC 1260 Infll
Acqg. method: Miconazote Nitrate_Cemaran Organik_FI V1_3 amx
Analysis method: *GC_LC Area Percent_Dafaulthethod.pmux
Injection volume: 10.000 pL
Acq. operat 3 "
Column name: BOS Hypersil
Column length: 100.0 mm
Column diameter: 4.86mm
Column particle size: 3.0pm
Serlal #: 20647835
Compound: Pelant Signal: YWD1A Wavelength=235 nm
| =
Sampile Nama Compound Mame _ RT [min| Area
Stok Sampel Pelanat 0,593 1844.5540
|
Stok Sampel | Miconazole Nittale 26.5M 35750.5792
Stk Sampel | Cemaran Individual 37.958 556561
1
|
Stok Sampel _ Econarole Nitrate
— ! = — —— -
| Sum 65122 377507893
._,35 21907 125865964
— — i .
_ StdDev | 19.152 20090 8031
_ RSD 88,227 159.6190
Pugeioi2 Signod by !

Sequence Summary Report

VWA Wavelangin=235 nm

mAL
n
r

S - d

Pron.q,:ﬂ.m_a!z_a.-ﬂ.

_ \ %m_._._a_n_._ Indrvidual

VWD1A Wavelengih=235 nm

: v - : . . -
30 35 40 2 50 a5 60 s 70
Time [min]

Hua._Awn.w.S
6004
*-8_.53.« Nitrate
500 \
|
i |
M 1
KGR 7 \
|
2004 A |
100 P\
- __ __z *,.m_._.::w_._ Induwidual
B 1 " 20 25 a kS a0 & P 55 &0 o 70
Time fman|

ma:s_w_:l-l FAE
walaly

Pagozof 2




Sequence Summary Report Sequence Summary Report

Data file: DACOSProjects\BAHAN BAKU 2025\WOVEMBER Results\141125_Mic Nitrate_Ci
Organik_Presisi Antara. rsit2025-11 -15 05-04-36+07-00-16.dx

VWIO1A Wavalengin=235 nm

Instrument: LC 1260 Inf 104] ﬂﬂ%gaa
Acg. method: le Nitrate_Ci Organik_FI VI_3.amx kil
B4
Analysis method: *GC_LC Area Percent_DefauliMethod pmx 5 r
7
Injection volume: 10.000 uL B
Acr. operator: Scientist M 5 |
Column name: BDS Hypersil 4 _ 7 __,
Golumn length: 100.0 mm 3 _ _
Column diameter: 4.6 mm o __ . \ aran ndidual
o emaran i
Column particle size: 3.0 pm ! | | A\ \%,. =
Serial #: 20647835 L Sl s e e Rt ot e ~ e e
H 10 15 20 2] 30 E 50 45 50 55 60 85 70
Tirme [rmin|
Compound: Pelarut Signal: VWD1A Wavelength=235 nm
|
Sample Name _ Compound Name R [min] Area VWEIA Wavelength=235 am
e — == S — = 700 [pannn
Stok Sampe! _ Pelant _ 0.593 10369601 | oo
_ i *_ng,..._e_n Nitrate
| Stok Sampel Miconazole Nitrate 26.595 350140324 500 ___
,_ - 4004 |
Stok Sampel Cemaran Individual | 47 B4z 46.8824 F __
| | | 300+ _ \
| Stok Sampel _ Econazole Nitrate _ 200 [
— — . . * = - - H | _ ___
| Sum | 65029 37896.7749 e [
| b\ pemaran Indradual
I a4 —— . - T e ———— - — v : —-
| Mean 21676 12632 9250 5 10 15 b 2 30 15 40 45 80 85 80 (3 70
= ——— = U Time (mmin|
| staDev _ 19.106 20184 8440
! h |
[ | rso _ 86139 158 7805
1
Page 10i2 Signod by :

Page 20l 2 Signed by : (I- £ar



Sequence Summary Report

Data file: D\CDSProjects\BAHAN BAKU 2025\NCVEMBER Results'141125_Miconazole Nitrate_Cemaran
Organik_Presisi Antara.rst2025-11-15 06-15-43+07-00-17 dx
Instrument: LC 1260 Inf ||
Acq, method: Miconazole Nitrate_Cemaran Organik_FI VI_3.amx
Analysis method: *GC_LC Area Percent_Defaultiethod pmx
Injection volume: 10 000 pL
Acq. operator: Scientist
Column name: BDS Hypersil
Column length: 100.0 mm
Column diameter: 46 mm
Column particle skze: 20 pm
Serlal #: 20647835
Compound: Pelarut Signal: YWD1A Wavelength=235 nm
Sample Name J Gompound Name __ RT [min] Area
_ S
Stok Sampel | Petana 0593 19386796
_— { 2
Stok Sampel _ Miconazole Nitrate _ 26623 350369574
| 1
| Stok Sampel Cemaran Individual _ 37.952 44,2869
Stok Sampel | Econazole Nitrate |
| _ Sum _ 65,167 38021.9240
| | =
__z_:: _ 21722 12673 0747
| stapev 19.156 20256 8259
!
RSD 88 184 159 8301
Page 10f2 Signed by :

Sequence Summary Report

VWDIA Wavelangin=235 nm

104 Mictnaznle’
&
o _
o] |
2 & 7 |
E o5y _
af] [
34| |
24 |1
1 _ \ ﬁ.n_d!m: Individual
T b IR R A e i oo I e S
: 10 1 2 s 20 3 40 45 =0 & 55 70
Time [min|
VWD 1A Wavelenglh=235 nin
700-{¢emant
6004
*.8.536 Mitrate
500 -] |
_ 1
= 4004 | __
300 \
|
2004 | __
l
aa”_ |
\
| | mm.sw__:: Individual
0 T T T T T - = T T = = T T T T T
5 10 15 20 2% an b . 40 &5 50 a0 B5 T
Tirme |min]
Pago 20f2 Signed by : If# e
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Sequence Summary Report

Data file: D\COSProjects\BAHAN BAKLU 2025\WOVEMBER Results\141125_Mi le Nitrate_C
Organik_Presisi Antara rsit\2026-11-15 07-26-49+07-00-18.dx
Instrument: LG 1260 Infll
Acq. method: Miconazole Nitrate_Cemaran Organik_FI VI_3.amx
Analysis method: *GC_LC Area Percent_DefaultMethod. pmx
Injection volume: 10.000 pL
Acq. operator: Scientist
Column name: BDS Hypersil
Column length: 100.0 mm
Column diameter: 4.6 mm
Column particle slze: 3 0pm
Serial #: 20647835
Compound: Pelarut Signal: VWD 1A Wavelength=235 nm
|
| Sampie Name _ Compound Name | RT [min] Area
| |
i - S M=~ === _ ST | E——
Stok Sampel | petana | 0.592 1932.9672
Stok Sampel Miconazele Nitrate __ 26,619 359033463
| |
| Stek Sampal | Gemaran Individual | 38.046 50.3550
| |
|
Stok Sampe! _ Econazole Nitrate
1 — —. . — i = oy
_ # Eum _ 65.257 370066786
|
| Mean _ 21752 12628.8629
Iﬂﬁnﬁ‘_ _ 19,195 20178.2355
| | _
| 'R3D | £8.245 1597783
Pago 10f2 Signod by :

Sequence Summary Report

VWD1A Wavelengin=235 nm

104 [Pela azoln -
al
84
74
= B9 _
£ 54 |
241 |
ol ,
- |
| \ amaran Individual
i \ b4
u-._ A — e e N ] e Nt iy R -
g 10 15 n s a0 ) 0 & 50 55 ) ds T0
Time |man]
VWD Wavelenglh=235 nm
700 ﬁum_m_._._.
400
*ﬂnu«_wmo_» Nitrate
500 i
___
_, 4004 _ \
# 100 _ \
2004 [15%
Jhh
100+ .
ol | _,.r ﬁn_ﬂn«m: __._n_“sn_c.._. - B
' ; ' ; ; : .
5 10 15 20 25 a % a0 45 50 95 50 5 70
Teme [min]
Page20f2 Signed aﬁtI.mmﬁ
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Laboratory Worksheet

PROSEDUR VERIFIKASI METODE ANALISIS BAHAN BAKU

Nama zat aktif
Tanggal Analisis
Andev Scientist

Parameter
Presisi antara 2

: Miconazole Nitrate

: 10 November 2025 — 17 November 2025
: Triandri Permana & Fabyoke Arasy Fortunata

: UKS, Spesifisitas, LOD, LOQ, Akurasi, Presisi Ripitabilitas, Presisi antara 1,

1. INFORMASI STANDAR DAN SAMPEL

' Nama £ conazole Nitrate (RS B

Bafrsiice No. Batch.fL‘ot 4

Standard Manufacturing Date | NA i
Expiry Date Current o4 -
Manufacturer <P
Nama Miconaaole Nitrate RS i
No. Batch/Lot po2) 8215

o i Manufacturing Date | Ne

Standard
Expiry Date Current lo4 o
Manufacturer BPFl N
Nama | Miconaacle Nitratc
No. Batch/Lot AGR4007LE

Sampel Manufacturing Date | Me1 2017

Expiry Date April 2029 _
Manufacturer Gugic Preseldlies Busciences Limifed

2. REFERENSI PROSEDUR METODE ANALISIS

Pengujian

Referensi

Cemaran Organik

Farmakope Indonesia VI Tahun 2020 “Mikonazol
Nitrat” Halaman 1176 - 1177.

3. PARAMETER PENGUJIAN

REAGEN |
T |
Nama Grade | Manufacturer | No. Batch/Lot Expiry Date | Open Date ‘
Acetonitrile HPLC Merck J391030 Get | 21/01 /2028 | 07 1t /RO2T |
Methanol HPLC Merck 11382207498 | 20 /11 /2e27 | 10/ (202§
" Ammonium acetate | Analisis Merck AM @36 7R3 1L | 31 f01/2027 I 24 o7/ 2025

Halamr an 1 dari 10



Laboratory Worksheet

INSTRUMENTASI
Nama
Instramen Brand No. Alat Tanggal Batas Kalibrasi
HPLC Agilent 1260 Infinity Il | pPi— AD - Hpc- 089 oy / 08(2026
Timbangan Sartorius pl-AD-TBG -062 04 /o8] 2026
Timbangan Sartorius pi —AD-TBG-067 (0 (09 [a2c2£
Sonikator Power Sonic 420 Pl- AD - UTR- 0%6 NA
Arium Sartorius PI-AD -ARC-Q499 | NA |
SISTEM INSTRUMENTASI
Parameter Aktual
Instrumen HPLC Agilent 1260 Infinity 11 Sesuai/Tidak*
Nika Tidak :
Kolom L1 BDS Hypersil; kolom 4,6 mm x | Brand kolom :80S Hypersil
10 cm (3 um) R064 78 3¢
Sesuai/Tidak*
Jika Tidak :
Fase Gerak Methanol : Acetonitrile : Sesuai/Tidak*
Ammonium acetate 0,2 M (32: 30: Jika Tidak :
38)
Pelarut Fase gerak Sesuai/Tidak*
Jika Tidak
Laju Alir 2 mL/menit esuay/Tidak*
ika Tidak :
Detektor UV 235 nm esuai/Tidak*
Jika Tidak :
Volume Injeksi | 10 puL (Sesuai/Tidak*
Jika Tidak :
Retention time 1. Econazole Nitrate : 13,613 Sesvan
menit
2. Miconazole Nitrate : 26,635
menit
Runtime/End time | 70 menit L

*) Lingkari yang sesuai

Jika tidak sesuai, berikan keterangan aktual pengerjaan
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PREPARASI FASE GERAK
Prosedur Aktual
Ammonium acetate 0,2 M Ammonium acetate 0,2 M
Timbang 15,4 g ammonium acetate larutkan | | Ammonium acetate | _...... 7700..... g
dengan purified water hingga volume 1 L. Purified water - F0%0...... mL
Total larutan | ...... B0 s mL
Homogenkan dan degass. o
Fase Gerak Fase Gerak
Campurkan 320 mL Methanol, 300 mL | [ Afethanol —as60 . =3
Acetonitrile dan 380 mL Ammonium acetate 0,2 Acetonitrile i s mL
5 A g
M. Aduk hingga homogen, kemudian saring ozzn;?n:um acetate . mL
dan degass. Total larutan i i mL |
Analis (Inisial) : T'P i
TTD Tanggal Analisis
%}'0 fifac 10 /11 Jar
Diperiksa oleh : '
[} 2028
Wns
PREPARASI PELARUT
Prosedur Aktual
Pelarut Analis (Inisial) : 10 ]
Fise gk TTD | Tanggal Analisis
% ‘ (o /ufacar
Diperiksa oleh :
a \9/ 2005
: uphs' "
PARAMETER VERIFIKASI METODE ANALISA
UJI KESESUAIAN SISTEM B
Prosedur Aktual
Larutan Stok Standar Miconazole nitrate RS | | Larutan Stok Standar Miconazole nitrate :
. RS
I. Timbang ~ seksama 10 mg standar Miconazole nitrate RS | _...... 1 T — mg
Miconazole nitrate RS masukkan ke dalam | | Labu ukur e L mL
Jabu ukur 10 mL.
L
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2. Larutkan dengan 7 mL pelarut kocok hingga

larut, kemudian tambahkan pelarut hingga
tanda batas, kocok hingga homogen (C sk s

Miconazole nitrate 1 l‘ngme)

Larutan Stok Standar Miconazole nitrate RS

1. Timbang seksama 10 mg standar Econazole

nitrate RS masukkan ke dalam labu ukur 10
mL.

Larutkan dengan 7 mL pelarut kocok hingga
larut, kemudian tambahkan pelarut hingga
tanda batas, kocok hingga homogen (C sk s

Eéonazole nitrate 1 mgl'lmL)

Larutan Kesesuaian Sistem
1.

Pipet masing-masing 2,5 mL Larutan Stok
Standar Miconazole nitrate RS dan 2.5
mL Larutan Stok Standar Econazole

nitrate RS masukkan ke dalam labu ukur

Larutan Stok Standar Miconazole nitrate

RS

Econazole nitrate RS | ....... S —— mg
Labuukur | ... = mL
Larutan Kesesuaian Sistem j
Larutan Stok Standar HE ot
Miconazole nitrate RS | 77T
Larutan Stok Standar

Econazole nitrate RS - mL
Labuukur | ...l 19G....... mL

Analis (Inisial) : T%®

Saring pelarut dengan menggunakan microfilter
cellulose acetate 0,45 pm dan masukkan larutan

ke dalam vial HPLC.

100 mL. TTD | Tanggal Analisis
2. Encerkan dengan pelarut hingga tanda batas,

homogenkan (C s 25 pg/mL Miconazole 7( lo/u/zs

nitrate; 25 pg/mL Econazole nitrate). Diperiksa oleh :

1?/ 2028
an?ws |}
SPESIFISITAS
Prosedur | Aktual
Pelarut N - ey
| Fase Gerak

Volume injek

Pelarut

Volume injek
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Fase gerak Analis (Inisial) : 117
Saring fase gerak dengan menggunakan 11D Tanggal Analisis
microfilter cellulose acetate 0,45 pm dan '3‘51: /F' lofufas
masukkan larutan ke dalam vial HPLC. | B |
Diperiksa oleh :
M"‘{ i?ll e
BATAS DETEKSI (LIMIT OF DETECTION/LOD)
Prosedur Aktual §

Larutan  Batas  Deteksi  (Limit  of [[yryan  Batas Deteksi (Limit  of
Detection/LLOD) Detection/LOD)
I. Pipet 2,5 mL Larutan Kuantitasi (LOQ) (Lfg‘g;“ Kuantitasi | s v miL

masukkan ke dalam labu ukur 5 mL. Labuukur | ...l S mL |

2. Encerkan dengan pelarut hingga tanda batas.

| Analis (Inisial) : T'¥

Homogenkan. TIE | Tanggal Analisis
3. Saring larutan menggunakan membran filter ‘
; ERCRANEE
0.45 pm ke vial HPLC (C 1op 0,03125 l
pug/mL) Diperiksa oleh :
19, 225
?‘H‘“ /ll
BATAS KUANTITASI (LIMIT OF QUANTITA TION/LOQ)
Prosedur Aktual
Larutan Batas Kuantitasi (Limit  of TLarutan Batas Kuantitasi (Limit of
o Quantitation | LOQ)
Quantitation | LOQ) Larutan Kesesuaian | L.
1. Pipet 1 mL Larutan Kesesuaian Sistem || Sistem sf@*
100
masukkan ke dalam labu ukur 100 mL, Lf:lbu ukur | LIERLG T mL
 Pipet . mL
tambahkan pelarut hingga tanda batas, | | Labuukur | ..o 20 ... mL

homogenkan.

2. Pipet 5 mL larutan masukkan ke dalam labu
ukur 20 mL, tambahkan pelarut hingga
tanda batas, kocok hingga homogen.

3. Saring larutan menggunakan membran filter
0.45 um ke vial HPLC (C ton 0,0625 pg/mL
Miconazole nitrat dan 0,0625 ng/mL

Econazole nitrate).

Analis (Inisial) : TP

TTD |

Tanggal Analisis

A
Diperiksa oleh :

&% 9 /“ 2045
AS

(ofuf

R ‘
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AKURASI

Prosedur

Aktual

Larutan Kesesuaian Sistem
Lakukan sesuai prosedur Uji Kesesuaian Sistem

pada Larutan Kesesuaian Sistem

Larutan Stok Akurasi Miconazole nitrate
100 mg
Miconazole nitrate masukkan ke dalam labu

ukur 10 mL.

1. Timbang seksama sampel

2. Larutkan dengan 7 mL pelarut kocok hingga
larut, kemudian tambahkan pelarut hingga
tanda batas. Kocok hingga homogen.

3. Pipet 2,5 mL larutan masukkan ke dalam
labu ukur 100 mL, kemudian encerkan
dengan pelarut hingga tanda batas. Kocok

(C 250 pg/mL

stok

hingga homogen

Miconazole nitrate).

Larutan Akurasi 80%

0,8 mL Larutan Stok Akurasi

Pipet
Miconazole nitrate ke dalam labu ukur 10 mL,
encerkan dengan pelarut hingga tanda batas
kemudian homogenkan (C akusi so% 20 pg/mL).
Saring larutan menggunakan membran filter

0,45 pum ke vial HPLC. Hitung % Recovery.

Larutan Akurasi 100%

Pipet | mL Larutan Stok Akurasi Miconazole
nitrate ke dalam labu ukur 10 mL, encerkan
dengan pelarut hingga tanda batas kemudian
homogenkan (C s 100% 25 pg/mL). Saring
larutan menggunakan membran filter 0,45 pm

\E vial HPLC. Hitung % Recovery.

Larutan Stok Akurasi Miconazole nitrate
Miconazole nitrate | ...... e mg
Labuukur | ... 5% mL
Pipt | ... RS mL
Labuukur | .....] LeQ....... mL
|
!
Larutan Akurasi 80%
Larutan Stok Akurasi o e ks |
| Labu ukur et e s ) |

Larutan Akurasi 100%
Larutan Stok Akurasi
Labu ukur
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Larutan Akurasi 120%

Pipet 1,2 mL Larutan Stok Akurasi
Miconazole nitrate ke dalam labu ukur 10 mL,
encerkan dengan pelarut hingga tanda batas
kemudian homogenkan (C akurasi 120% 30 pg/mL).
Saring larutan menggunakan membran filter

0,45 um ke vial HPLC. Hitung % Recovery.

Larutan Akurasi 120%

Larutan Stok Akurasi

...... &, .......mL

Labu ukur

Analis (Inisial) : T'¥

TTD

] ~Tanggal Analisis

S

o/layg

Diperiksa oleh :

Bhas V>

PRESISI RIPITABILITAS

Prosedur

Aktual

Ripitabilitas dilakukan bersama dengan akurasi
pada replikasi 3x. Ripitabilitas dievaluasi dari

%RSD dari setiap konsentrasi.

Analis (Inisial) : T'¢

Tanggal Analisis

TTD |

Miconazole nitrate masukkan ke dalam labu
ukur 10 mL.

2. Larutkan dengan 7 mL pelarut kocok hingga
larut, kemudian tambahkan pelarut hingga
tanda batas. Kocok hingga homogen.

3. Saring larutan menggunakan membran filter
0,45 um ke vial HPLC (C sk si 10 mg/mL

Miconazole nitrate).

Larutan Sampel
1. Pipet 2,5 mL larutan masukkan ke dalam
labu ukur 100 mL, kemudian encerkan

dengan pelarut hingga tanda batas. Kocok

hingga homogen.

e

*‘% ‘ (o fti /27
Diperiksa oleh :
19 broray
Bls
PRESISI ANTARA (SCIENTIST 1)
Prosedur Aktual i
Larutan Stok Sampel Larutan Stok Sampel !
. Miconazole nitrate v dP mg
|. Timbang seksama 100 mg sampel T R = mL

Larutan Sampel
Larutan Stok Sampel
Labu ukur

mL
I ——
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Miconazole nitrate masukkan ke dalam labu
ukur 10 mL.

Larutkan dengan 7 mL pelarut kocok hingga
larut, kemudian tambahkan pelarut hingga

tanda batas. Kocok hingga homogen.

. Saring larutan menggunakan membran filter

0,45 um ke vial HPLC (C qo st 10 mg/mL

Miconazole nitrate).

Larutan Sampel
1.

Pipet 2,5 mL larutan masukkan ke dalam
labu ukur 100 mL, kemudian encerkan
dengan pelarut hingga tanda batas. Kocok
hingga homogen.

Pipet 1 mL larutan masukkan ke dalam labu
ukur 10 mL, kemudian encerkan dengan
pelarut hingga tanda batas. Kocok hingga

homogen.

_ Saring larutan menggunakan membran filter

0.45 um ke vial HPLC (C ¢ 25 pg/mL

Miconazole nitrate).

2. Pipet 1 mL larutan masukkan ke dalam labu | | Analis (Inisial) : 7¢¢ 1
ukur 10 mL, kemudian encerkan dengan TTD Tanggal Analisis
pelarut hingga tanda batas. Kocok hingga 7( 1o /1 [25
homogen. L

3. Saring larutan menggunakan membran filter Diperiksa oleh ;

0,45 pum ke vial HPLC (C 4 25 pg/mL Mg U
Miconazole nitrate).
PRESISI ANTARA (SCIENTIST 2)
Prosedur Aktual
Larutan Stok Sampel Larutan Stok Sampel
| Timbangseksame 100 mg sampel | IS e

Larutan Sampel

Diperiksa oleh :

Larutan Stok Sampel .. T—— mL_|
Labuukur 1 ... 19D v mL
Pipet | e R mL
@buukur S -~ mL |
“Analis (misial: FAF |
TTD | Tanggal Analisis
‘{w@ EEEVANE S

IV, FUN—
|

R S
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SEQUENCE DAN KRITERIA PENERIMAAN

A. SEQUENCE
Sequence Presisi antara 1
K T . Replikasi
omponen Replikasi Preparasi lnjeksifgenggku —

Pelarut 1 |

Fase gerak 1 2

Larutan Kesesuaian Sistem 1 5

Larutan LOD 1 6

Larutan LOQ 1 6

Larutan Akurasi 80% 3 1

Larutan Akurasi 100% 3 1

Larutan Akurasi 120% 3 1

Larutan stok sampel 6 1

Larutan sampel ] 5 )
Sequence Presisi antara 2 ] -
Komponen Replikasi Preparasi . Replitcas
Injeksi/pengukuran

Pelarut 1 2

Fase gerak 1 2

Larutan Kesesuaian Sistermn 1 5

Larutan stok sampel 6 1

Larutan sampel 1 b

B. KRITERIA PENERIMAAN
Komponen Parameter Kriteria Penerimaan
9% RSD area peak £ 207

Miconazole nitrate | i

Resolusi antara peak
Larutan Kesesuaian | Econazole nitrate dengan
Sistem peak Miconazole nitrate
Waktu retensi relatif
antara Econazole nitrate
dan Miconazole nitrate
Interferensi fase gerak
Interferensi pelarut

Spesifisitas |

Larutan LOD Ratio S/N Larutan LOD |
Larutan LOQ Ratio S/N Larutan LOQ |
Akurasi Rata-rata % recovery ]

Presisi Ripitabilitas | Rata-rata % RSD recovery T
I~ - Respon mouing - mai ng Feak cemanmn
pm&omrumh stok sampel ticlax
Cemaran individual iebih dan respon peak utoma pada
Jarvian sampel [(0RT 7. )

Pl‘eSlSl antara 1 Total r"c-\PG‘ﬂ PCOlk ceEMaran (3(‘_"_)&
laruioan Stok sam p el jrelak lebih

Cemaran total darm a kal respor pedk utama
| arvian sampel (0% 7.\

L
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Respon masing-mas ng peak Cemeiran
Paclo (arvrein stok sampel ticlax
tebih den rerPon peak uicivia
padalarvion campel (0,457.)
Presisi antata2 = ——— s
T oial recpen peck cemaran po<ter
(arvian grok sampel telor i’eb-‘h
Cemaran total jgn il respon peck utama
{oruton tampe] (o5 )

Cemaran individual

RUMUS PERHITUNGAN

AKURASI

Hitung bobot recovery dan persentase recovery dari Miconazole nitrate dengan rumus sebagai

berikut:
Au Du
Bobot Recovery = T xﬁg xWs
Babot recovery
% Recovery = kot alitual x 100%

Keterangan :

Au = Area peak Miconazole nitrate dari Larutan akurasi

As = Area peak Miconazole nitrate dari Larutan kesesuaian sistem
Du = Faktor pengenceran dari Larutan akurasi

Ds = Faktor pengenceran dari Larutan kesesuaian sistem

Ws = Bobot penimbangan Miconazole nitrate dari Larutan kesesuaian system (mg)
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