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LAMPIRAN 

 

Lampiran 1. Skema prosedur kerja 

 

a. Penyiapan sampel 

 

 

 

 

 

 

 

b. Ekstraksi minyak biji nyamplung 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

200 g serbuk biji nyamplung 

- DiSoxhletasi dengan  
n-heksana 

Ekstrak 

- Uapkan pelarut dengan 
rotary evaporator  

Minyak nyamplung HSA, H2O 

5 kg Biji nyamplung 

-Dibersihkan 
-Dipotong kecil-kecil 
-Dikering anginkan 
-Dikeringkan di dalam oven pada suhu 47oC sampai beratnya 

konstan 
-Dihaluskan 

Serbuk kering biji nyamplung 

5 kg serbuk biji nyamplung 

Minyak nyamplung PHA, H2O 

- Dipres dengan pres hidrolik,     
1 jam, suhu 85oC                   
(3x pengulangan) 
 

5 kg serbuk biji nyamplung 

Minyak nyamplung SPC, H2O  

- Dipres dengan screw 
press pada suhu 85oC 
 

- Panaskan di dalam oven, 1 jam, 
suhu 105oC 

 

Minyak 
nyamplung HSA 

Minyak 
nyamplung PHA 

Minyak 
nyamplung SPC 
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c. Degumming  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Minyak nyamplung 

- Dipanaskan pada suhu 65 oC  
+ 5% (v/v) H3PO4 85% 
- Diaduk dengan kecepatan 1000 rpm, 1 jam 

Campuran minyak, getah, dan H3PO4 

- Didiamkan selama 12 jam  
- Didekantasi 

Campuran minyak dan sisa H3PO4 

- Dicuci dengan akuades (60-80 oC) hingga pH netral  
- Didiamkan selama 12 jam pada suhu ruang 
- Disaring dengan kertas saring melalui corong Buchner 
- Panaskan di dalam oven, 1 jam, suhu 105oC 
 
 Minyak nyamplung murni 
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d. Sintesis katalis MCM-48 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

14,3 g Ludox HS40 

- Ditutup dan dikocok dengan kuat selama 15 menit 
- Dipanaskan pada kondisi statis 100oC selama 24 jam 
- Sekali-kali dikocok 
- Didinginkan hingga temperatur kamar 
- + asam asetat (30%), hingga pH 10 
- Dipanaskan dalam oven pada suhu 100oC selama 24 jam 
- Didinginkan hingga temperatur kamar 

 
- Disaring dengan kertas saring 
- Dicuci dengan akuades 
- Dikeringkan dalam oven pada suhu 120oC  

Campuran III 

- Dimasukkan dlm botol polipropilena 

- + 45,25 g larutan NaOH 1 M 
- Dipanaskan dengan penangas 

air pada suhu 80 oC selama  
2 jam 

- Didinginkan pada suhu kamar 

Campuran I 

6,12 g CTAB 

- + 1,34 g Triton X-I00  dan  
83,47 g aquades 

- Dipanaskan dengan 
penangas air sampai larut 

- Didinginkan pada suhu 
kamar 

Campuran II 

Campuran IV 

CTAB-MCM-48  

- Dikalsinasi pada suhu 
550, 650 dan 750oC 
(2oC/min) selama 5 jam 

MCM-48/550 
MCM-48/650 
MCM-48/750 
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e. Sintesis katalis MCM-48/NaCl 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Campuran IV 

+ 2,95 g NaCl 
- Dipanaskan dalam oven pada suhu 100oC selama 24 jam 
- Didinginkan hingga temperatur kamar 
- Disaring dengan kertas saring 
- Dicuci dengan akuades 
- Dikeringkan dalam oven pada suhu 120oC  

CTAB-MCM-48/NaCl 

- Dikalsinasi pada suhu 
550, 650 dan 750oC 
(2oC/min) selama 5 jam 

MCM-48/NaCl/ 550 
MCM-48/NaCl/650 
MCM-48/NaCl/750 
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f. Sintesis katalis ZMC 

1. Metode A  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

14,3 g Ludox HS40 

- Ditutup dan dikocok dengan kuat selama 15 menit 
- Dipanaskan pada kondisi statis 100oC selama 24 jam 
- Sekali-kali dikocok 
- Didinginkan hingga suhu ruang 
- + asam asetat (30%), hingga pH 10 
- Dipanaskan dalam oven pada suhu 100oC selama 24 jam 
- Didinginkan hingga temperatur kamar 

Campuran III 

- Dimasukkan dlm botol polipropilena 

+ 45,25 g larutan NaOH 1 M 
+ ZnAc : CaAc (1:1 mol/mol) 
- Dipanaskan dengan penangas air 

pada suhu 80 oC selama 2 jam 
- Didinginkan pada suhu kamar 

Campuran I 

6,12 g CTAB 

- + 1,34 g Triton X-I00  dan  
83,47 g aquades 

- Dipanaskan dengan 
penangas air sampai larut 

- Didinginkan pada suhu 
kamar 

Campuran II 

Campuran IV 

CTAB-ZMC/A/1:1  

- Dikalsinasi pada suhu 
550, 650 dan 750oC 
(2oC/min) selama 5 jam 

ZMC/A/1:1/550 
ZMC/A/1:1/650 
ZMC/A/1:1/750 

- Disaring dengan kertas saring 
- Dicuci dengan akuades 
- Dikeringkan di dalam oven pada suhu 120oC  
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2. Metode B 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Catatan : 1) Metode B digunakan untuk sintesis katalis  CTAB-ZMC/B/1: 0, 
CTAB-ZMC/B/1: 4, CTAB-ZMC/B/1: 8, CTAB-ZMC/B/1: 16 dan 
CTAB-ZMC/B/1: 32. 2) Semua katalis dikarakterisasi dengan 
XRD, FTIR, XRF, BET, SEM dan diuji aktivitasnya pada reaksi 
esterifikasi minyak nyamplung. 

14,3 g Ludox HS40 

- Ditutup dan dikocok dengan kuat selama 15 menit 
- Dipanaskan pada kondisi statis 100oC selama 24 jam 
- Sekali-kali dikocok 
- Didinginkan hingga suhu ruang 
+ ZnAc : CaAc atau CaO/KT (1:1 mol/mol) dalam larutan asam 

asetat (30%), hingga pH 10 
- Dipanaskan dalam oven pada suhu 100oC selama 24 jam 
- Didinginkan hingga temperatur kamar 

 
 
 

Campuran III 

- Dimasukkan dlm botol polipropilena 

+ 45,25 g larutan NaOH 1 M 
- Dipanaskan dengan penangas air 

pada suhu 80 oC selama 2 jam 
- Didinginkan pada suhu kamar 

Campuran I 

6,12 g CTAB 

- + 1,34 g Triton X-I00  dan  
83,47 g aquades 

- Dipanaskan dengan 
penangas air sampai larut 

- Didinginkan pada suhu 
kamar 

Campuran II 

Campuran IV 

CTAB-ZMC/B/1:1  

- Dikalsinasi pada suhu 550, 650 dan 
750oC (2oC/min) selama 5 jam 

ZMC/B/1:1/550 
ZMC/B/1:1/650 
ZMC/B/1:1/750 

- Disaring dengan kertas saring 
- Dicuci dengan akuades 
- Dikeringkan di dalam oven pada 

suhu 120oC  
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g. Penetuan keasaman katalis 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

h. Penentuan kadar FFA  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

2 gram minyak nyamplung 

+ 20 mL metanol panas yang telah dinetralkan sebelumnya dengan NaOH 
+ 3 tetes indikator PP 

Larutan berwarna bening 

- Dititrasi dengan NaOH hingga warna keunguan  
pada larutan dan tidak hilang sampai 15 detik 

Larutan berwarna keunguan Hitung kadar FFA 

10 mL Piridin 

- Dimasukkan dalam cawan petri 
- Ditempatkan dalam desikator, 

24 Jam 

Desikator yang jenuh 
dengan uap piridin 

0,1 g Katalis 

- Dimasukkan dalam 
cawan petri 

 

Cawan + Uap piridin 
+ Katalis 

Data 

- Dibuka penutup desikator, 1 jam 
- Ditimbang 
- Hitung keasaman katalis 

Ditempatkan dalam 
desiktor, 24 jam 
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i. Esterifikasi minyak nyamplung 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Catatan : Prosedur yang sama diterapkan untuk uji aktivitas katalis, 
optimasi komposisi kimia katalis ZMC, suhu (45, 50, 55, 60, 65 
dan 80oC), waktu (1, 2, 3, 4 dan 5 jam) jumlah metanol 
(metanol: minyak (b/b); 1: 0,5, 1: 1, 1: 2, 1: 3 dan 1: 6), jumlah 
katalis (katalis : metanol (b/b); 1: 4, 1: 6, 1: 8, 1: 16 dan 1: 27), 
laju pengadukan (120, 240, 480, 720, 960, 1200 dan 1440 rpm), 
penggunaan kembali katalis (pertama, kedua dan ketiga), 
sumber CaO (komersil dan kulit telur ayam) dan sumber minyak 
nyamplung (HSA, PHA dan SPC). 

2,75 g Minyak nyamplung  

- Dimasukkan dalam labu leher tiga 

- + 2% (b/b) katalis terhadap metanol, rasio molar minyak : metanol  
adalah 1 : 9 

- Dihubungkan dengan sistem refluks (1200 rpm, 62oC, 1 jam) 
 

Minyak + katalis 

katalis Minyak nyamplung  
hasil esterifikasi 

- Direndam labu leher tiga dalam penangas es 

- Disaring dengan kertas saring melalui corong Buchner 

- Panaskan di dalam oven, 1 jam, suhu 105oC 

1. Hitung aktivitas katalis 
2. Analisis dengan GC-MS 
3. Analisis densitas 
4. Analisis viskositas  
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Lampiran 2. Kadar air biji nyamplung  

 

✓ Contoh perhitungan untuk minyak nyamplung HSA 

1. Berat sampel basah = 5 g 

2. Berat sampel kering = 3,45 g 

Kadar air = 
(Berat sampel basah - berat sampel kering)

Berat sampel basah
 x 100% 

Kadar air = 
(5 g - 3,45 g)

5 g
 x 100% 

Kadar air = 
(5 g - 3,45 g)

5 g
 x 100% 

Kadar air = 31% 

 

Lampiran 3. Kadar minyak biji nyamplung  

 

✓ Contoh perhitungan untuk minyak nyamplung HSA 

1. Berat biji nyamplung = 156,28 g 

2. Berat minyak nyamplung = 117,43 g 

Kadar minyak = 
Berat minyak nyamplung

Berta biji nyamplung
 x 100% 

Kadar minyak = 
117,43 g

156,28 g
 x 100% 

Kadar minyak = 75,14% 
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Perhitungan sama untuk minyak nyamplung PUA dan SPC yang nilanya 

ditampilkan pada tabel berikut. 

 

Metode Kadar Minyak (%) 

HSA 75,41 
PUA 25,73 
SPC 28,89 
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Lampiran 4. Spektrum FTIR katalis CTAB-MCM-48 
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Lampiran 5. Spektrum FTIR katalis MCM-48/550 
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Lampiran 6. Spektrum FTIR katalis MCM-48/650 
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Lampiran 7. Spektrum FTIR katalis MCM-48/750 
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Lampiran 8. Penentuan aktivitas katalis pada reaksi esterifikasi 
minyak nyamplung dengan menggunakan metode 
titrasi asam basa 

 

➢ Menggunakan katalis MCM-48/650 

Massa minyak yang digunakan= 2,75 g 

Massa minyak yang diperoleh (produk) = 1,88 g 

Rendemen = 
Produk reaksi(g)

Produk reaksi (g)
 x 100% 

Rendemen = 
1,88 g

2,75 g
 x 100% 

Rendemen = 68,36% 

 

     Konversi =
( FFA sebelum - FFA sesudah)

 FFA sebelum
 x 100% 

Konversi =
( 20,33%- 9,70%)

 20,33%
 x 100% 

Konversi = 52,29% 

 

     Aktivitas = 
Konversi (%)

 100%
 x Rendemen (%) 

Aktivitas =
52,29%

 100%
 x 68,36% 

Aktivitas = 35,74% 
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➢ Perhitungan yang sama untuk semua aktivitas katalis di dalam 
penelitian ini. Kadar FFA diperoleh dari data titrasi asam basa yang 
dilakukan sebanyak tiga kali (triplo) 

 

Katalis 
FFA 

(%) 

Rendemen 
(%) 

Konversi 
(%) 

Aktivitas 
(%) 

CTAB-MCM-48 9,01 22,91 55,68 12,76 

MCM-48/550 15,24 57,09 25,04 14,29 

MCM-48/650 9,7 68,36 52,29 35,74 

MCM-48/750 16,17 63,31 20,47 12,96 

CTAB-MCM-48/NaCl 10,62 75,64 47,76 36,13 

MCM-48/NaCl/550 15,26 65,82 24,94 16,41 

MCM-48/NaCl/650 13,4 62,91 34,09 21,44 

MCM-48/NaCl/750 18,02 69,57 11,38 7,92 
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Lampiran 9. Kromatogram GC-MS minyak nyamplung hasil esterifikasi 
menggunakan katalis MCM-48/650  

 

 

  

La Kolo
Rectangle



129 
 

Lampiran 10. Hasil XRF CaO dari kulit telur ayam 
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Lampiran 11. Data BET-BJH katalis MCM-48/550 dan ZMC/C/1:1/550  

 

a. MCM-48/550 
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b. ZMC/B/1:1/550 
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Lampiran 12. Hasil XRF katalis CTAB-ZMC/A/1:1 dan CTAB-ZMC/B/1:1 
 

a. CTAB-ZMC/A/1:1 
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b. CTAB-ZMC/B/1:1 
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Lampiran 13. Hasil karakterisasi menggunakan XRF untuk katalis 
CTAB-ZMC/B dalam berbagai variasi perndingan       
ZnO : CaO 

 

Katalis 
ZnO 
(g) 

CaO 
(g) 

SiO2 
(g) 

CaO 
(mol) 

ZnO 
(mol) 

SiO2 
(mol) 

CTAB-ZMC/B/1:0 7 0 91,31 0 0,117 1,520 

CTAB-ZMC/B/1:1 1,39 4,2 93,50 0,075 0,017 1,556 

CTAB-ZMC/B/1:4 0,339 0,159 98,45 0,003 0,004 1,639 

CTAB-ZMC/B/1:8 6,43 3,84 88,06 0,068 0,079 1,466 

CTAB-ZMC/B/1:16 2,48 1,24 94,72 0,022 0,030 1,576 

CTAB-ZMC/B/1:32 0,296 1,96 96,04 0,035 0,004 1,598 
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a. CTAB-ZMC/B/1:0 
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c. CTAB-ZMC/B/1:4 
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d. CTAB-ZMC/B/1:8 
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e. CTAB-ZMC/B/1: 16 
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f. CTAB-ZMC/B/1: 32 
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Lampiran 14. Data BET-BJH katalis CTAB-ZMC/B dalam berbagai 
variasi berbandingan ZnO : CaO 

 

a. CTAB-ZMC/B/1: 0 
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b. CTAB-ZMC/B/1: 1 
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c. CTAB-ZMC/B/1: 4 
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d. CTAB-ZMC/B/1: 8 
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e. CTAB-ZMC/B/1: 16 
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f. CTAB-ZMC/B/1: 32 
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Lampiran 15. Hasil uji keasaman katalis CTAB-ZMC/B dalam berbagai 
variasi perndingan ZnO : CaO 

 

✓ Perhitungan keasaman katalis CTAB-ZMC/B/1: 0 

Total asam = 
(W3 - W2)

(W2 - W1) x BM piridin
 

Total asam = 
(13,6929 g - 13,6917 g)

(13,6917 g-13,5917 g) x 0,0791
 

Total asam = 
(13,6929 g - 13,6917 g)

(13,6917 g - 13,5917 g) x 0,0791 g/mmol
 

Total asam = 
0,0008 g

0,1 g x 0,0791 g/mmol
 

Total asam = 
0,0008 g

0,1 g x 0,0791 g/mmol
 

Total asam = 
0,0008 g

 0,00791 g2/ mmol
 

Total asam = 0,949224 mmol/g  
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✓ Perhitungan yang sama digunakan untuk menghitung keasaman katalis yang ada di dalam tabel berikut : 

Tabel. Hasil perhitungan uji keasaman katalis CTAB-ZMC/B 
 

 

 

 

 

Katalis W1 (g) W2 (g) W3 (g) BM piridin (g/mmol) Total asam (mmol/g) 

CTAB-ZMC/B/1:0 13,5917 13,6917 13,6929 0,0791 0,949224 

CTAB-ZMC/B/1:1 13,4808 13,5809 13,5824 0,0791 1,185344655 

CTAB-ZMC/B/1:4 13,8634 13,9632 13,9648 0,0791 1,268168337 

CTAB-ZMC/B/1:8 13,6396 13,7394 13,7412 0,0791 1,426689379 

CTAB-ZMC/B/1:16 13,2438 13,3439 13,3459 0,0791 1,58045954 

CTAB-ZMC/B/1:32 13,8024 13,9031 13,9044 0,0791 1,021177756 

W1. Cawan kosong, W2. Cawan + Sampel, W3. W2 + Adsorpsi piridin 
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Lampiran 16. Densitas dan viskositas  

 

Tabel. Hasil perhitungan viskositas dan densitas minyak nyamplung HSA 
atau SPC sebelum dan sesudah diesterifikasi 

Sampel 
FFA 
(%) 

Densitas 
(kg/cm3) 

Viskositas 
(mm2/det) 

Sebelum esterifikasi HSA 20,33 945 50,58 

Setelah esterifikasi HSA 6,93 934 40,21 

Sebelum esterifikasi SPC 22,43 945 50,47 

Setelah esterifikasi SPC 9,31 927 41,22 

 

 

✓ Contoh perhitungan untuk minyak nyamplung HSA sebelum esterifikasi. 

Perhitungan yang sama untuk viskositas dan densitas semua minyak di 

dalam tabel. 

 

a. Pengukuran densitas 

1. Berat piknometer kosong (Go)  = 16,0657 g 

2. Berat piknometer dan sampel pada suhu 40oC (G) = 25,5015 g 

3. Volume sampel pada suhu 40oC (Vt)  = 10 mL 

Densitas sampel =
G −  Go

Vt
+ 0,0012  

Densitas sampel =
25,5015 g − 16,0657 8 g

10 mL
+ 0,0012  

Densitas sampel = 0,94478 g/cm3 
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b. Pengukuran Viskositas 

Pengukuran viskositas minyak nyamplung HSA sebelum esterifikasi 

yaitu menggunakan viskometer Ostwald pada suhu 40oC dengan rincian 

sebagai  berikut : 

Pengukuran Waktu alir sampel (det) Waktu alir akuades (det) 

I 4005,7 51,21 
II 3937,83 51,21 
III 4005,72 51,21 

Rata-rata 3983,083 51,21 
 

Dimana : 

ρsampel (40oC) = 0,94478 g/cm3  

ρakuades (40oC)  = 1,00414 g/cm3 

πakuades (40oC) = 0,00653 g/cm det 

Perhitungan :  

πSampel  =
ρsampel x tsampel

ρakuades x takuades

 x πakuades 

πSampel =
0,94478 g cm−3 x 3983,083 det 

 1,00414 g cm−3 x 51,21 det
 x 0,00653 g cm−1 det−1 

πSampel =
3762,819 g cm−3det 

 51,422 g cm−3 det
 x 0,00654  g cm−1 det−1 

πSampel = 73,175 x 0,00653 g cm−1 det−1 

πSampel = 0,478 g cm−1 det−1 

VSampel =
πSampel 

 ρsampel 
 

VSampel =
 0,478 g cm−1 det−1

0,94478 g cm−3
 

VSampel = 0,50576 cm2 det−1  

VSampel = 50,58 mm2 det−1  
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