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RESUMEN

Actualmente, se estan generando gran cantidad de residuos alimentarios que, en el caso
de Espafia, alcanzan mas de 7,7 millones de t, lo que esta provocando un problema
medioambiental grave. La preocupacién por el medio ambiente impulsa a la industria
alimentaria a ser mas eficiente, incluyendo el desechar lo menos posible. Los residuos
que actualmente se desechan pueden ser la fuente para la obtenciéon de derivados o
sustancias (subproductos) que den un valor afiadido a las materias primas y, al mismo
tiempo, contribuyen a paliar el problema medioambiental. En el caso particular de las
frutas y hortalizas, que son ricas en compuestos bioactivos beneficiosos para la salud,
estos pueden extraerse de sus residuos dando lugar a sélidos o liquidos, como
subproductos, que pueden incorporarse a una matriz alimentaria, mejorando su
biofuncionalidad.

Los objetivos principales de la presente Tesis doctoral fueron: a) la obtencidon de
subproductos vegetales, ricos en compuestos bioactivos, en formato sdlido o liquido,
mediante la aplicacién de microondas (MW) con (MWAE) o sin disolvente (MWD),
extraccién asistida por pulsos eléctricos (PEFAE), la combinacion de MWAE y PEFAE, o
por ultrasonidos (USAE), y b) el desarrollo de matrices alimentarias incluyendo esos
subproductos para demostrar que pueden volver a ser introducidos en la cadena
alimentaria dando lugar a productos alimentarios mas saludables y, al mismo tiempo,
reducir el desperdicio alimentario.

Estos subproductos, se caracterizaron segun su contenido de polifenoles, capacidad
antioxidante (DPPH y FRAP), fibra dietética, licopeno, proteinas y beta glucanos, ademas
de la humedad y la actividad de agua (aw), para evaluar si las tecnologias propuestas son
de aplicacion para la obtencion de subproductos ricos en compuestos bioactivos. Para
ello, se comenzd por realizar una vigilancia tecnoldgica sobre cudles eran los residuos
gue se obtenian en mayor cantidad en las industrias alimentarias del Valle del Ebro y se
decidio trabajar con los de cardo, alcachofa, champifidn, tomate, fresa y alperujo.

Cada residuo se sometid, a deshidratacién mediante microondas (MWD) con potencias
entre 1000W y 4000W, o bien utilizando extraccion asistida por microondas (MWAE)
con potencias entre 1000W y 4000W y tiempos de 3,6 y 9 minutos, o por PEFAE, en los
que se utilizaron intensidades entre 0,5y 2 kV/cmy 10 o 25 pulsos, o por la combinacién
de los mejores tratamientos PEFAE y MWD seleccionados en los experimentos
anteriores. Ademas, las migas de champifién se aprovecharon mediante extraccidon
asistida por US (USAE). Finalmente, los subproductos deshidratados se incorporaron en
las matrices alimentarias seleccionadas: salsas de tomate, pasta fresca, bizcochos vy
hamburguesas veganas. Esos productos alimentarios se evaluaron nutricional,
fisicoquimica y sensorialmente.

Para la deshidratacién mediante MWD, se observé que a medida que aumentd la
potencia, aumentd la temperatura y se acorté el tiempo de tratamiento necesario para
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lograr productos estables. También se logré reducir la humedad entre un 97% y un 99%,
y la aw hasta valores de 0,45 en todos los subproductos. Ademas, aunque siempre
disminuyd la cantidad de los compuestos de interés con respecto al control, en los
diferentes subproductos obtenidos, se conservé entre un 7% y un 40% de la capacidad
antioxidante, excepto en el subproducto de tomate que conservo hasta un 50%. Todos
los subproductos mantuvieron entre un 75% y un 99% de fibra dietética.

Con respecto a la extraccion asistida por las tecnologias propuestas, se observé que los
extractos obtenidos mediante MWAE, presentaron el mayor potencial antioxidante
cuando se utilizé como disolvente una mezcla de agua con etanol 60:40. En el caso de
PEFAE y en todos los casos de subproductos liquidos, se conservé en menor medida la
capacidad antioxidante en comparacion con la MWAE, observandose que los resultados
fueron mayores, para polifenoles entre 19 y 140 mg/kg acido galico, para la capacidad
antioxidante DPPH entre 0,77 y 2,33 05 umol trolox inicial /g producto, y para la
capacidad antioxidante FRAP entre 20,8 y 47,4 umol TE/mg producto. Para PEFAE en
lineas generales, el aumento de la intensidad del campo eléctrico no provocd un
aumento en la extraccion de los compuestos, excepto en el tomate que aumentd con la
intensidad de campo de 1kV/cm. Mientras que en los residuos de alcachofa se aumentd
la capacidad antioxidante al aumentar el nimero de pulsos de 10 a 25.

En todos los casos se demostrd que los polifenoles se conservaron en mayor medida con
el uso de MWD, mientras que la capacidad antioxidante se conservé con PEFAE en los
solidos. En el subproducto de cardo se observd la mayor diferencia de capacidad
antioxidante DPPH con valores hasta 125 umol trolox inicial/g producto mas elevados,
mientras que en su determinacién como FRAP, fue el subproducto de alcachofa el que
presentd un incremento significativo en una cantidad de hasta 1012 umol TE/mg
producto. Esto ocurrid porque las interacciones estudiadas con el método DPPH y FRAP
se vieron afectadas por el aumento de temperatura a 1002C. Ademas, la tecnologia
MWD permitié conservar la mayor concentracidon de licopeno y beta glucanos, en
comparacion con los contenidos obtenidos en los extractos tras el uso de PEFAE y la
combinacidn de las dos tecnologias.

Mientras que, los US aplicados a 400W fueron eficaces para la extraccion de proteina
bruta, entre un 30% y un 46%, en los tratamientos con una duracién de 10, 20 y 30
minutos.

Las matrices alimentarias desarrolladas en esta tesis doctoral, gracias a la incorporacion
de entre 1,8% y 14,4% de los subproductos, mejoraron su contenido en polifenoles
(contenido entre 58 y132 mg/kg acido gdlico) y fibra dietética (entre un 2,2 y un 10%
mayor), y resultaron sensorialmente aceptables para los catadores. Por la utilizacién de
subproductos sélidos para desarrollar alimentos, se redujo el uso de harina y
concentrado de tomate que normalmente se utilizaba en sus formulaciones.



Con este trabajo se ha demostrado que con los tratamientos mediante MWD se pueden
aprovechar los residuos obtenidos de 4 tipos de vegetales, para disminuir el consumo
de otros ingredientes y reducir asi el desperdicio producido en la industria alimentaria.
Esto puede dar una solucién al problema medioambiental producido por el desperdicio
alimentario generado en la industria agroalimentaria de vegetales.



RESUM

Actualment, s'estan generant gran quantitat de residus alimentaris que, en el cas
d'Espanya, arriben a més de 7,7 milions de tones, cosa que provoca un problema
mediambiental greu. La preocupacié pel medi ambient impulsa la industria alimentaria
a ser més eficient, incloent el rebutjar el minim possible. Els residus que actualment es
rebutgen poden ser la font per a I'obtencid de derivats o substancies (subproductes) que
donin un valor afegit a les primeres materies i, alhora, contribueixen a pal-liar el
problema mediambiental. En el cas particular de les fruites i hortalisses, que sén riques
en compostos bioactius beneficiosos per a la salut, aquests es poden extreure dels seus
residus donant lloc a solids o liquids, com a subproductes, que es poden incorporar a
una matriu alimentaria, millorant-ne la biofuncionalitat.

Els objectius principals de la present Tesi doctoral van ser: a) I'obtencié de subproductes
vegetals, rics en compostos bioactius, en format solid o liquid, mitjancant l'aplicacié de
microones (MW) amb (MWAE) o sense dissolvent (MWD), extraccié assistida per polsos
electrics (PEFAE), la combinaci6 de MWAE i PEFAE, o per ultrasons (USAE), i b) el
desenvolupament de matrius alimentaries incloent aquests subproductes per
demostrar que poden tornar a ser introduits a la cadena alimentaria donant lloc a
productes alimentaris més saludables i, alhora, reduir el malbaratament alimentari.

Aquests subproductes, es van caracteritzar segons el contingut de polifenols, capacitat
antioxidant (DPPH i FRAP), fibra dietética, licope, proteines i beta glucans, a més de la
humitat i 'activitat d'aigua (aw), per avaluar si les tecnologies proposades soén de
aplicacié per a lobtencié de subproductes rics en compostos bioactius. Per fer-ho, es va
comencar per fer una vigilancia tecnologica sobre quins eren els residus que s'obtenien
en major quantitat a les industries alimentaries de la Vall de I'Ebre i es va decidir treballar
amb els de card, carxofa, xampinyé, tomaquet, maduixa i alperujo.

Cada residu es va sotmetre, a deshidrataci6 mitjancant microones (MWD) amb
potéencies entre 1000W i 4000W, o bé utilitzant extraccié assistida per microones
(MWAE) amb potencies entre 1000W i 4000W i temps de 3,6 i 9 minuts, o per PEFAE, a
els que es van utilitzar intensitats entre 0,52 kV/cm i 10 o0 25 polsos, o per la combinacid
dels millors tractaments PEFAE i MWD seleccionats als experiments anteriors. A més, les
molles de xampinyé es van aprofitar mitjancant extraccié assistida per US (USAE).
Finalment, els subproductes deshidratats es van incorporar a les matrius alimentaries
seleccionades: salses de tomaquet, pasta fresca, bescuits i hamburgueses veganes.
Aguests productes alimentaris es van avaluar nutricionalment, fisicoquimicament i
sensorialment.

Per a la deshidratacié mitjancant MWD, es va observar que a mesura que va augmentar

la poténcia, va augmentar la temperatura i es va escurcar el temps de tractament

necessari per aconseguir productes estables. També es va aconseguir reduir la humitat

entre un 97% i un 99%, i I'aw fins a valors de 0,45 a tots els subproductes. A més, encara
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que sempre va disminuir la quantitat dels compostos d'interés pel que fa al control, als
diferents subproductes obtinguts, es va conservar entre un 7% i un 40% de la capacitat
antioxidant, excepte en el subproducte de tomaquet que va conservar fins a un 50% .
Tots els subproductes van mantenir entre un 75% i un 99% de fibra dietética.

Pel que fa a I'extraccio assistida per les tecnologies proposades, es va observar que els
extractes obtinguts mitjancant MWAE van presentar el potencial antioxidant més gran
guan es va utilitzar com a dissolvent una barreja d'aigua amb etanol 60:40. En el cas de
PEFAE i en tots els casos de subproductes liquids, es va conservar en menor mesura la
capacitat antioxidant en comparaciéo amb la MWAE, observant-se que els resultats van
ser més grans per a polifenols entre 19 i 140 mg/kg acid galic r, per a la capacitat
antioxidant DPPH entre 0,77 i 2,33 05 umol trolox inicial /g producte, i per a la capacitat
antioxidant FRAP entre 20,8 i 47,4 umol TE/mg producte. Per a PEFAE en linies generals,
['augment de la intensitat del camp eléctric no va provocar un augment en |'extraccié
dels compostos, excepte en el tomaquet que va augmentar amb la intensitat de camp
d'1kV/cm. Mentre que als residus de carxofa es va augmentar la capacitat antioxidant
en augmentar el nombre de polsos de 10 a 25.

En tots els casos es va demostrar que els polifenols es van conservar més amb |'Us de
MWD, mentre que la capacitat antioxidant es va conservar amb PEFAE als solids. Al
subproducte de card es va observar la major diferéncia de capacitat antioxidant DPPH
amb valors fins a 125 umol trolox inicial/g producte més elevats, mentre que en la seva
determinacié com a FRAP, va ser el subproducte de carxofa el que va presentar un
increment significatiu en una quantitat de fins a 1012 pumol TE/mg producte. Aixo va
passar perque les interaccions estudiades amb el metode DPPH i FRAP es van veure
afectades per l'augment de temperatura a 10092C. A més, la tecnologia MWD va
permetre la major concentracid de licope i beta glucans, en comparacio amb els
continguts obtinguts en els extractes després de I'Gs de pefae i la combinacié de les dues
tecnologies.

Mentre que els Estats Units aplicats a 400W eren efectius per a I'extraccid de proteines
brutes, entre el 30% i el 46%, en tractaments amb una durada de 10, 20 i 30 minuts.

Les matrius alimentaries desenvolupades en aquesta tesi doctoral, gracies a la
incorporacio d'entre 1,8% i 14,4% dels subproductes, van millorar el contingut en
antioxidants (contingut entre 58 i 132 mg/kg acid galic) i fibra dietética (entre un 2,2 i
un 10% més gran), i un contingut de 58 a 132, i van resultar sensorialment acceptables
per als tastadors. Per la utilitzacié de subproductes solids per desenvolupar aliments, es
va reduir I'Us de farina i concentrat de tomaquet que normalment es feia servir en les
seves formulacions.

Com a conclusid, s'ha demostrat que amb els tractaments mitjancant MWD es poden
aprofitar els residus obtinguts de 4 tipus de vegetals, per disminuir el consum d'altres
ingredients i reduir aixi el malbaratament produit a la indUstria alimentaria. Aixo pot
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donar una solucié al problema mediambiental produit pel malbaratament alimentari
generat a la industria agroalimentaria de vegetals.



SUMMARY

Currently, a large amount of food waste is being generated and, in the case of Spain, this
amounts to more than 7.7 million tonnes, which is causing a serious environmental
problem. Concern for the environment is driving the food industry to become more
efficient, including discarding as little as possible. Waste that is currently discarded can
be the source of derivatives or substances (by-products) that give added value to raw
materials and, at the same time, contribute to alleviating the environmental problem.
In the particular case of fruit and vegetables, which are rich in bioactive compounds
beneficial to health, these can be extracted from their waste, giving rise to solids or
liquids, as by-products, which can be incorporated into a food matrix, improving their
biofunctionality.

The main objectives of this doctoral thesis were: a) to obtain plant by-products, rich in
bioactive compounds, in solid or liquid format, by applying microwaves (MW) with
(MWAE) or without solvent (MWD), extraction assisted by electrical pulses (PEFAE), the
combination of MWAE and PEFAE, or ultrasonic (USAE), and b) the development of food
matrices including these by-products to demonstrate that they can be reintroduced into
the food chain resulting in healthier food products and, at the same time, reducing food
waste.

These by-products were characterised according to their polyphenol content,
antioxidant capacity (DPPH and FRAP), dietary fibre, lycopene, proteins and beta-
glucans, as well as moisture and water activity (aw), in order to assess whether the
proposed technologies can be applied to obtain by-products rich in bioactive
compounds. To do this, we began by carrying out a technology watch on which were the
wastes that were obtained in greatest quantities in the food industries of the Ebro Valley
and it was decided to work with thistle, artichoke, mushroom, tomato, strawberry and
alperujo.

Each residue was subjected to dehydration by microwave (MWD) with powers between
1000W and 4000W, or using microwave-assisted extraction (MWAE) with powers
between 1000W and 4000W and times of 3, 6 and 9 minutes, or by PEFAE, in which
intensities between 0.5 and 2 kV/cm and 10 or 25 pulses were used, or by the
combination of the best PEFAE and MWD treatments selected in the previous
experiments. In addition, mushroom crumbs were utilised by US-assisted extraction
(USAE). Finally, the dehydrated by-products were incorporated into selected food
matrices: tomato sauces, fresh pasta, biscuits and vegan burgers. These food products
were evaluated nutritionally, physicochemically and sensorially.

For MWD dehydration, it was observed that as the power increased, the temperature

increased and the treatment time required to achieve stable products was shortened. It

was also possible to reduce moisture by 97-99% and aw to values of 0.45 for all by-

products. Furthermore, although the quantity of the compounds of interest always
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decreased with respect to the control, in the different by-products obtained, between
7% and 40% of the antioxidant capacity was conserved, except in the tomato by-
product, which conserved up to 50%. All by-products retained between 75% and 99% of
dietary fibre.

With respect to the extraction assisted by the proposed technologies, it was observed
that the extracts obtained by MWAE showed the highest antioxidant potential when a
60:40 ethanol-water mixture was used as solvent. In the case of PEFAE and in all cases
of liquid by-products, the antioxidant capacity was preserved to a lesser extent
compared to MWAE, with higher results for polyphenols between 19 and 140 mg/kg
gallic acid r, for DPPH antioxidant capacity between 0.77 and 2.33 05 umol initial trolox
/g product, and for FRAP antioxidant capacity between 20.8 and 47.4 pumol TE/mg
product. For PEFAE in general, increasing the electric field strength did not lead to an
increase in the extraction of the compounds, except for tomato which increased with
the field strength of 1kV/cm. While in artichoke residues the antioxidant capacity was
increased by increasing the number of pulses from 10 to 25.

In all cases it was shown that polyphenols were preserved to a higher extent with the
use of MWD, whereas the antioxidant capacity was preserved with PEFAE in solids. In
the thistle by-product, the greatest difference in DPPH antioxidant capacity was
observed with values up to 125 umol trolox initial/g product, while in its determination
as FRAP, it was the artichoke by-product that presented a significant increase in an
amount of up to 1012 umol TE/mg product. This occurred because the interactions
studied with the DPPH and FRAP method were affected by the increase in temperature
to 1002C. In addition, MWD technology preserved the highest concentration of lycopene
and beta-glucans, compared to the contents obtained in the extracts after the use of
PEFAE and the combination of the two technologies.

Meanwhile, US applied at 400W was effective for crude protein extraction, between
30% and 46%, in treatments lasting 10, 20 and 30 minutes.

The food matrices developed in this doctoral thesis, thanks to the incorporation of
between 1.8% and 14.4% of the by-products, improved their antioxidant content
(content between 58 and 132 mg/kg gallic acid) and dietary fibre (between 2.2 and 10%
higher), and a content between 58 and 132, and were sensorially acceptable to tasters.
By using solid by-products to develop feeds, the use of tomato flour and tomato
concentrate normally used in their formulations was reduced.

In conclusion, it has been demonstrated that with MWD treatments, the waste obtained
from 4 types of vegetables can be used to reduce the consumption of other ingredients
and thus reduce the waste produced in the food industry. This can provide a solution to
the environmental problem caused by the food waste generated in the vegetable agri-
food industry.
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ANTECEDENTES

1. Introduccion

En la actualidad, se estdn generando una gran cantidad de residuos agroalimentarios,
gue son los materiales u objetos que resultan de un proceso de produccidn, provocando
un problema medioambiental grave (MAPAMA, 2017).

En la Unidn Europea, la industria de procesamiento de alimentos genera alrededor de
100 millones de toneladas (t) de residuos. La mayor cantidad de residuos se origina en
las industrias de bebidas (26%) incluidos los zumos, de lacteos y helados (21.3%), y de
produccion y conservacion de frutas y verduras (14.8%) (Mari¢ et al., 2018; Okolie
Chigozie et al., 2019).

Dentro de Europa, Espafia ocupa el séptimo puesto en la generacién de residuos,
produciéndose mas de 7,7 millones de t de residuos alimentarios. Segun los datos del
Ministerio de Agricultura, alrededor del 39% del desperdicio total proviene de la
industria alimentaria, mientras que el 42% proviene de los hogares, el 14% de la
restauracion y catering, y el 5% de la distribucion y venta (MAPAMA, 2016).

Actualmente la preocupacién por el medio ambiente impulsa a la industria alimentaria
a ser mas eficiente, y a desechar lo menos posible, tal como se pretende en la
denominada economia circular (MAPAMA, 2017). El Parlamento Europeo fijé el objetivo
que las industrias de los diferentes paises reduzcan los residuos un 30% en 2020, y un
50% en 2030 (MAPAMA, 2016). Segun la Plataforma de la UE (plataforma creada en
2016) sobre pérdidas y desperdicio de alimentos, los objetivos anteriormente
mencionados no se han cumplido y se ha impuesto un nuevo objetivo, reducir a la mitad
el desperdicio de alimentos de aqui a 2030. En Espaia, el Ministerio de Consumo plantea
reducir la generacion de residuos de alimentos en toda cadena alimentaria: un 50% de
reduccion per cdpita a nivel de hogar y consumo minorista y un 20% en las cadenas de
produccién y suministro a partir del afio 2020 (Ministerio de Consumo, 2020).

Los residuos agroalimentarios que actualmente se desechan pueden ser la fuente para
la obtencién de nuevos ingredientes alimentarios ricos en multiples sustancias,
compuestos puros, fibras, etc, denominadas subproductos, que den un valor afiadido a
las materias primas, ademas de paliar el problema medioambiental. Los subproductos
se definen como las sustancias resultantes de un proceso de produccién cuya finalidad
no es la obtencién de estas. Segun el articulo 4 del capitulo 1 de la Ley 7/2022, de 8 de
abril, de residuos y suelos contaminados para una economia circular, para que una
sustancia pueda considerarse subproducto debe cumplir estas cuatro condiciones:

a) Que la sustancia vaya a ser utilizada posteriormente,

b) Que la sustancia pueda utilizarse sin someterse a una transformaciéon posterior
distinta de la prdactica industrial habitual,
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c) Que la sustancia se produzca como parte integrante de un proceso de produccion, y

d) Que el uso posterior cumpla todos los requisitos pertinentes relativos a los productos,
asi como a la proteccién de la salud humana y del medio ambiente, sin que produzca
impactos generales adversos para ellos.

En la figura 1 se puede observar el procedimiento para la declaraciéon de subproducto.

Régimen juridico de productos

- - . Proceso de
Régimen juridico de residuos Subproducto produccion
¢Cumple los criterios
definidos en la Orden

Proceso de
produccion

Residuos de

Ministerial para un uso

proceso de especifico? L T .
produccién Régimen juridico de residuos
Tratamiento de
EEE— residuos

Figura 1. Procedimiento para la declaracién de subproducto (MAPAMA, 2016).

Los subproductos obtenidos de los residuos de frutas y hortalizas son ricos en
compuestos bioactivos, como polisacaridos, polifenoles, aceites esenciales, pigmentos,
proteinas, saborizantes, enzimas, y fibras dietéticas (Mari¢ et al., 2018). Estos
compuestos son beneficiosos para la salud por la prevencién de enfermedades, por sus
propiedades antioxidantes, antidiabéticas, antihipertensivas, inmunomoduladoras,
antiinflamatorias y anticancerosas (Moreira et al., 2019; Villanueva-Suarez et al., 2019).

Algunos ejemplos de compuestos que se encuentran en los subproductos de hortalizas
son los compuestos fendlicos, comunmente utilizados en la industria alimentaria porque
evitan la oxidacién y el enranciamiento de los lipidos. Estos compuestos también tienen
una funcién tecnoldgica como aditivos (El Kantar et al., 2018) contribuyendo a mantener
el color y la calidad sensorial de los productos frescos y procesados (Mannozzi et al.,
2018).

Otros compuestos que se pueden encontrar en los subproductos de hortalizas son las
fibras dietéticas, carbohidratos no digeribles y lignina. Estas fibras tienen tanto funcion
fisioldgica por su poder hipoglucémico, como funcidn tecnoldgica por su capacidad de
cambiar la textura de los alimentos. (Okolie Chigozieet al., 2019; Villanueva-Suarez et
al., 2019).

Una vez extraidos, estos compuestos se pueden incorporar a una matriz alimentaria,
mejorando su biofuncionalidad (Okolie Chigozie et al.; 2019). A continuacién, se
22



describen diferentes frutas y hortalizas que son fuente de residuos de gran importancia
tanto por la cantidad generada como por su riqueza en compuestos bioactivos.

1.1. Cardo

El cardo (Cynara cardunculus L.) es nativo de la cuenca mediterranea (Zayed et al., 2020;
Mandim et al., 2021), pero sobre todo es tipico de la zona del valle del Ebro.

En Espafia se cultivan unas 1.350 hectdreas de cardo, en las que se obtiene una
produccién aproximada de 31.500 t. Las mayores extensiones dedicadas a este cultivo
se ubican en el Valle del Ebro (18.300 t), Levante (5.950 t) y Andalucia (5.050 t). Desde
Espana, se exporta a los paises europeos unas 1.300 t anuales de cardo (MAPA, 2016).

Sus partes internas (la parte tierna de la penca) son las que cominmente se consumen,
mientras que sus bracteas o pencas externas son las partes que se desechan (un 65%).
Estas partes vegetales se consideran fuentes de compuestos bioactivos, fibras
dietéticas, polifenoles, lipidos, flavonoides, cumarinas y terpenoides (Chihoub et al.,
2019; Mandim et al., 2021).

Entre las propiedades que se les atribuyen a los compuestos bioactivos que contiene el
cardo, se encuentran su capacidad para reducir la inflamacién, y sus efectos
antioxidantes, antimicrobianos, hepatoprotectores, anticancerigenos y expectorantes.
Ademas, tiene diversas aplicaciones industriales como coagulantes para la produccién
de productos lacteos como los quesos, para la produccion de pasta de papel debido a su
alto contenido en celulosa y para la producciéon de biomasa y bioenergia (Zayed et al.,
2020; Mandim et al., 2021).

1.2. Alcachofa

La alcachofa se consume tanto fresca como en conserva o congelada. Europa tiene el
85% de la produccion mundial de alcachofa (Mabeau et al., 2007), siendo Espafia el
segundo mayor productor después de Italia con 215.000 t al afo (Villanueva-Suarez et
al., 2019). El 50% de la produccion de alcachofa se destina a la industria conservera y
congeladora (Falleh et al., 2008). En estas industrias, se generan mas de 150.000 t de
desechos de alcachofa al afio, los cuales se usan normalmente para alimentacién animal.
Estos residuos consisten en tallos, bracteas y restos del receptdculo, lo que supone un
70-80% del total de la alcachofa (Villanueva-Suarez et al., 2019). De estos residuos, se
obtienen subproductos con altas concentraciones de compuestos fendlicos como los
flavonoides y el acido cafeoilquimico (Lombardo et al.,2010), que disminuyen la
oxidacién de las lipoproteinas de baja densidad y presentan funciones antibacterianas,
y hepatoprotectoras (Villanueva-Suarez et al., 2019).

23



Los subproductos obtenidos de los residuos de la alcachofa también contienen fibra
dietética, sobre todo inulina, que muestran efectos fisiolégicos beneficiosos en
humanos. Pueden actuar como prebidticos, aumentando la cantidad de bacterias
beneficiosas en el colon, y también tienen un efecto hipoglucémico (Diaz et al., 2019).
Ademas, esta fibra contribuye al tratamiento de la disfuncidn hepatobiliar, los
sindromes dispépticos, las enfermedades gdstricas, y la reduccién del colesterol
(Villanueva-Suarez et al., 2019).

1.3. Champiiidn

La produccién mundial de hongos comestibles cultivados ha crecido desde finales de la
década de los 90, aumentando hasta 10,3 millones t en 2016. China es el principal
productor mundial de hongos comestibles con un 85% de la produccion.

El champiiién; Agaricus bisporus (A. bisporus), representa el 15% de la produccion
mundial total de hongos (Yanan et al., 2019). Este hongo se cultiva extensamente en
toda Europa y América del Norte, contribuyendo del 35 al 45% en la produccién mundial
total de hongos comestibles (Ramos et al., 2019). En Espafia la produccion anual es de
120.000 t (10% de la produccién europea), siendo La Rioja una de las mayores zonas
productoras con un 3,5 % de la produccién mundial y un 55% de la produccién nacional
(Francia Verde y Pérez-Matute, 2013). Sin embargo, en todos los paises se genera una
gran cantidad de desechos de hongos durante la produccién industrial, que se compone
principalmente de migas de champifidén (escaldadas y no escaldadas), tallos y cuerpos
deformados o que no cumplen con las especificaciones establecidas por los minoristas,
y representa entre el 5y el 20% de los cuerpos fructiferos desechados (Aguil6-Aguayo
et al., 2017; Ramos et al., 2019).

Esos residuos de champifiéon tienen propiedades anticancerigenas, antivirales,
inmunomoduladoras, antimicrobianas, anticoagulantes, antidiabéticas, antioxidantes y
antitumorales, porque contiene sustancias bioactivas tales como los polisacaridos
(fibras, quitina, B-glucano), (Chakraborty et al., 2019) y proteinas (Aguil6-Aguayo et al.,
2017; Yanan et al.; 2019).

Ademas, se han identificado metabolitos secundarios, como los compuestos fendlicos y
el ergosterol con capacidad antioxidante (Ramos et al., 2019).

1.4. Tomate

El tomate se transforma mayoritariamente en conserva, siendo su presentacion como
tomate triturado concentrado la mas frecuente, pues es un producto intermedio del que
luego se obtendran derivados como kétchup y salsas entre otros (Ho et al., 2015). A nivel
mundial, se procesan aproximadamente 164 millones de t de tomate al afo (Szabo et
al., 2018). De estos, en Estados Unidos se procesan mas de 13 millones de t, y en Europa
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10 millones de t (Ho et al., 2015). Espafia ocupa el octavo lugar entre los paises
productores de tomate, con un volumen de 4,8 millones de t (MAPAMA, 2016). Durante
los procesos para obtener tomate triturado, se generan residuos como la piel y las
semillas, que representan un 12% del total de tomate procesado. Estos residuos son
ricos en carotenoides, entre otras sustancias de interés (Szabo et al., 2018).

El licopeno es el carotenoide que se encuentra mayoritariamente en la piel del tomate.
Este antioxidante se encuentra en una concentracion cinco veces mayor en la piel que
en la pulpa. El consumo de licopeno de los tomates se ha asociado con la proteccién
contra el dafio oxidativo del ADN vy las propiedades anticancerosas, lo que lo convierte
en un compuesto de interés a nivel farmacoldgico y nutricional. Ademas, desde el punto
de vista tecnoldgico, es un pigmento natural con el que se puede sustituir los colorantes
alimentarios sintéticos (Ho et al., 2015).

1.5. Aceituna

Las aceitunas son los frutos del olivo con los que se elabora aceite. Los olivos se cultivan
mayoritariamente en los paises mediterrdneos. Siendo Espana el principal productor de
aceitunas con una produccion de 500 mil toneladas al afio (De los Santos et al., 2019),
lo cual genera residuos como pulpa de oliva y alperujo, representando 35- 40% del peso
total de las olivas. La cantidad de residuos que se obtienen son 2,9 millones de t al afo
(Nunes et al., 2016).

De estos residuos, se pueden obtener subproductos que contienen, pigmentos,
compuestos fendlicos, y fibras dietéticas como pectina y polisacdridos (Nunes et al.,
2016). Solo el 2% de los compuestos fendlicos se encuentran en el aceite de oliva,
mientras que en el alperujo esta el 98% de esos compuestos (Lama-Muiioz et al., 2019).
Ademas, estos residuos son ricos en otros compuestos con capacidad antioxidante como
carotenoides y acidos grasos (Sataria et al., 2018).

Abu Tayeh et al. (2020) encontraron que los restos sélidos que generan las almazaras al
producir aceite son un residuo agricola abundante del que no se conocia ninguna via de
revalorizacién. Por ese motivo, estudiaron el secado mediante microondas, tecnologia
gue puede ayudar a la revalorizacidn de estos residuos, pero observaron que al alcanzar
temperaturas mayores de 1402C se formaron compuestos perjudiciales como el acido
acético o el furfural.
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1.6. Fresa

La fresa es una de las frutas mds consumidas tanto fresca como procesada. A nivel
mundial se produjeron 11 millones de t de fresas en 2014. Estados Unidos es el principal
productor con el 12,2% de la produccion, seguido de México, Turquia y Espafia
(Rodriguez-Gutiérrez et al., 2019). En Espaiia se produjeron 292.101 t de fresas en el afio
2016 (MAPAMA, 2016).

La mayor parte se destina al consumo en fresco, pero un 21% de las fresas se usan para
la produccion de mermelada o zumo, o la mezcla con yogures. En la etapa de produccién
de estos productos se generan residuos, las pepitas y restos de piel de la fresa
(Rodriguez-Gutiérrez et al., 2019).

Estas pepitas y restos de piel de la fresa representan el 7% del peso de las fresas
procesadas. Estos residuos contienen gran cantidad de compuestos bioactivos, como
minerales esenciales, vitamina C, acidos grasos, azlcares, carotenoides y compuestos
fendlicos, principalmente antocianos, y flavonoides. También se encuentran acidos
urdnicos y pectinas. Otros compuestos presentes son fibras, vitaminas del grupo B,
vitamina E, potasio, dcido félico, con propiedades antiinflamatorias, antioxidantes,
anticancerigenas y hepatoprotectoras (Trujillo-Reyes et al., 2019).

26



2. Obtencion de subproductos

Para la obtencién de subproductos es necesario realizar tratamientos fisicos, quimicos,
enzimaticos o sus combinaciones, que permiten extraerlos y disponer de ellos. Mediante
las técnicas de extraccion convencionales se rompen las paredes celulares y se obtienen
los compuestos de interés, pero son métodos muy costosos y contaminantes del medio
ambiente (Okolie et al., 2019). Por ello, se han buscado otros métodos que mejoren la
extraccién como microondas, pulsos eléctricos y ultrasonidos.

A continuacidn, se exponen muy brevemente tanto los métodos convencionales de
extraccién como las técnicas novedosas que se pueden utilizar para mejorar el proceso.

2.1. Métodos de extraccion convencional

Los métodos de extraccién convencional como extraccion sélido/liquido, Soxhlet, entre
otros, son simples y baratos. En ellos, se emplea gran cantidad de disolventes y/o la
aplicacion de calor y agitacion, y dependen de la polaridad del disolvente (Peanparkdeea
and lwamoto, 2019). Mediante estas técnicas, se rompe la pared celular lo que permite
la liberacién de polisacaridos, lipidos, acidos nucleicos y fitoquimicos, pero mezclados
con contaminantes, por lo que es necesario purificarlos (Okolie et al., 2019).

Las técnicas convencionales de extraccion utilizan altas temperaturas (préximas al punto
de ebullicion, 1009C) que pueden degradar a los compuestos, los tiempos de extraccién
gue requieren son largos (60 min), lo que disminuye su eficiencia, implicando un alto
consumo de solventes y energia y, ademds provocan contaminacion ambiental (El
Kantar et al., 2018; Seixas et al., 2014).

Para elegir el solvente adecuado, hay que tener en cuenta la solubilidad del compuesto
a extraer, la penetracion del solvente, la interaccidon que tienen con la matriz a utilizar y
la cinética de transferencia de masa del proceso (Kaderides et al.; 2019, Ribeiro et al.,
2019).

Si aumenta la polaridad del disolvente y disminuye la viscosidad, aumenta el
rendimiento de extraccién y, cuanto mayor es el peso del disolvente, menor es la
polaridad (Kaderides et al., 2019).

Por tanto, para una correcta obtencion de los subproductos, hay que tener en cuenta
factores como la temperatura, la presion y el tiempo de extraccién, ademas del tamaiio
de las particulas, el pH y las caracteristicas del solvente, porque pueden provocar la
degradacion de los compuestos de interés (Okolie Chigozie et al., 2019; Sataria et al.,
2018; Mari¢ et al., 2018). En la industria agroalimentaria, el agua se utiliza como solvente
de extraccién ya que no perjudica al medio ambiente, no deja residuos y es econdmico
(Sataria et al., 2018). Hay otros compuestos que no se solubilizan en agua y se extraen
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mediante otros disolventes como el etanol o mezclas etanol:agua (Kaderides et al.,
2019).

2.2. Métodos para mejorar la extraccion

Debido a las desventajas de los métodos convencionales descritas en 2.1., se estdn
buscando métodos que ayuden a la extraccidn para la revalorizacidon de subproductos
de diferentes residuos como la extraccion asistida por microondas (MAE), la extraccion
asistida por Pulsos eléctricos (PEAE), y la extraccidn asistida por ultrasonidos (UAE). Para
poder aplicarlos en la industria alimentaria, se necesita estudiar la viabilidad de los
procesos de extraccién asistida mediante MAE, PEAE y UAE, su optimizacion y
determinar sus efectos sobre los compuestos de interés (Seixas et al., 2014, Moreira et
al., 2019).

2.2.1. Extraccion asistida mediante microondas (MWAE)

La tecnologia de microondas (MW) utiliza la energia electromagnética (radiaciones no
ionizantes) con frecuencia de 300 MHz a 300 GHz y una longitud de onda entre 0.001 a
1 m. Cuando la radiacién pasa al medio, esta energia es absorbida y convertida en
energia térmica. Ese calor genera en las moléculas la conduccidn idnica y la rotacion de
los dipolos (Maric et al., 2018).

Para que se produzca la conduccién idnica, la energia de las MW inicia una transferencia
electroforética de iones y electrones, generando el campo eléctrico que causa el
movimiento de las particulas. Mientras que la rotacién de los dipolos es el
desplazamiento alternativo de las moléculas polares, que empieza cuando las moléculas
se esfuerzan por alinearse con el campo eléctrico existente. Estos dos fenédmenos hacen
gue se libere energia que provoca un calentamiento rapido, y la rotura de las células por
tanto la difusion de los compuestos en un solvente (Mari¢ et al., 2018).

Como se puede observar en la figura 2, al entrar en contactos las microondas con la
célula se provoca la rotura de esta liberandose los compuestos en el disolvente.
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Cell Microwave Broken Cell

FIGURA 2. Efecto de las ondas microondas en las células (fuente propia realizado mediante
Biorender).

El equipo de tratamiento por MW esta compuesto por: la cavidad del tratamiento, los
magnetrones que generan la radiacion y una cinta que mueve el producto por la cavidad.
Todo esto se representa en la figura 3.
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FIGURA 3. Microondas doméstico (Plaza Gonzalez, 2015).

MW se utiliza en la industria alimentaria como complemento a algunos métodos
convencionales de extraccidn para el procesado de subproductos (Mari¢ et al., 2018).
Esta tecnologia alternativa a los métodos convencionales tiene ventajas como: la
facilidad de uso, la posibilidad de controlar el proceso para que no haya grandes
aumentos de temperatura, menor tiempo del proceso de extracciéon y menor uso de
solvente, es respetuosa con el medio ambiente, y consume menos energia (Ho et al.,
2015; Sataria et al., 2018; Kaderides et al., 2019; Razzaghi Seyed et al., 2019).

Debido al calentamiento rapido provocado por las MW, es necesario controlar el tiempo
de exposicién para evitar la degradacién de los compuestos fendlicos (Kaderides et al.,
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2019). Ademas, controlar las temperaturas permite obtener moléculas funcionales,
degradando menos los antioxidantes y fenoles que las técnicas convencionales (Sataria
et al., 2018).

El mejor solvente para la MWAE es el etanol, que cambia la constante dieléctrica por su
mayor capacidad para absorber las microondas y convertirlas en calor, provocando la
ruptura de las células y asi produciendo la difusidon de los compuestos (Kaderides et al.,
2019). Hoy en dia se tiende a buscar disolventes que sean mas respetuosos con el medio
ambiente, como el agua porque es un solvente que nos permite extraer compuesto sin
necesidad de purificarlos con los cual ahorra en tiempo y gasto de solventes. Ademas
las mezclas de agua:etanol se pueden utilizar para MWAE porque aumenta la extraccién
de compuestos en comparacion con la utilizacién de agua sdlo, y evita explosiones
dentro de la cavidad del microondas.

A la hora de obtener los subproductos, hay que limitar la temperatura porque, aunque
el aumento de las temperaturas se corresponde con una solubilidad mejorada y la rotura
de la membrana del organulo, todos los compuestos excepto la fibra, son termoldabiles
y se degradan. En este caso MAE puede proporcionar una solucion, al inducir un
calentamiento rapido principalmente en los constituyentes polares (Ho et al., 2015).

Para poder calcular el rendimiento del proceso se tiene en cuenta el tiempo de
tratamiento y la potencia del MW (Mari¢ et al., 2018). Los otros pardmetros que pueden
influir de forma indirecta son la cantidad de muestra tratada, el ph y la temperatura. El
rendimiento del proceso se calculéd mediante la ecuacion que se describe en el apartado
1.1. de Materiales y Métodos.

2.2.2. Extraccion asistida por Pulsos Eléctricos (PEFAE)

La tecnologia de pulsos eléctricos, PEF, consiste en la aplicacién, de forma intermitente,
de campos eléctricos durante periodos de tiempo del orden de microsegundos a un
material colocado entre dos electrodos, sin apenas incrementar la temperatura del
producto tratado y, por lo tanto, sin alterar sustancialmente sus propiedades sensoriales
y nutricionales. Dependiendo del tipo de células y de su geometria, se utiliza una
intensidad u otra, que puede estar en el rango de 0,1-1 kV/cm para producir una
permeabilizacién reversible para la induccidén de estrés en células vegetales, de 0,5 a 3
kV/cm para una permeabilizacion irreversible de tejido vegetal y animal y, por tanto,
facilitar la extraccién de solutos, y entre 10 y 40 kV/cm para la permeabilizacién
irreversible de las células microbianas que pueden llevar a la pasteurizacién del
producto (Puértolas et al., 2013).

El equipo para la PEFAE esta formado por las siguientes partes: un generador de pulsos
de alto voltaje, una camara de tratamiento (estatica o continua) y un sistema de
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monitoreo y control (Moreira et al., 2019). En la figura 4 se muestra una representacién
muy esquematica de un generador y una cdmara de tratamiento con PEFAE.
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FIGURA 4. Generador y cdmara de tratamiento con PEF (Vivanco D. et al., 2021).

Los PEF son una tecnologia no térmica, que tiene menos gasto energético, menos
aumento de temperatura, menor uso de solventes, y tiempos mas cortos de proceso
respecto a los métodos de extraccién convencional. Esta técnica ayuda a mejorar la
extraccién y el secado, sin tener las desventajas de los métodos convencionales, como
la contaminacidon ambiental y las altas temperaturas (Moreira et al., 2019).

Las variables a tener en cuanta al aplicar esta tecnologia son la intensidad de campo, la
polaridad, la anchura y el nimero de pulsos, asi como la frecuencia de repeticidén de
pulsos y la distancia entre los electrodos. Ademas, influyen la cantidad de muestra y de
disolvente, el tipo de disolvente y la temperatura de extraccién.

El uso de PEFAE para favorecer la extraccion de los compuestos bioactivos altera la
permeabilidad de la célula al inducir electroporacidon (formaciéon de poros en la
membrana celular) y asi se liberan los compuestos bioactivos que contiene la célula en
el disolvente (Mannozzi et al., 2018; El Kantar et al., 2018).

La PEFAE permite mejorar la extraccion de compuestos como inulina, proteinas,
polisacaridos, polifenoles, pigmentos, aromas, fitoquimicos y otros, como subproductos
de frutas y vegetales (Moreira et al., 2019).
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2.2.3. Extraccion asistida por Ultrasonidos (USAE)

Los ultrasonidos (US) son ondas electromagnéticas que se encuentran en frecuencias
por encima de los niveles de audicién del ser humano que van de 20 kHz a 10 MHz. Los
US se clasifican segln varios criterios: la cantidad de energia generada, caracterizada
por la potencia acustica (W), la intensidad acustica (W/m?) o la densidad de potencia
acustica (W/m3). Ademas, en lo relativo a la intensidad, se pueden dividir en dos tipos:
de alta intensidad y de baja intensidad (Ilvanovs y Blumberga, 2017).

Los US de baja intensidad tienen una frecuencia alta (de 100 kHz a 1 MHz), y una
potencia baja (< 1 W/cm?); se utilizan en andlisis no destructivos y como método
analitico de evaluacion de la calidad para proporcionar informacidén sobre las
propiedades fisicas y quimicas de los productos alimenticios como la firmeza, la
disposicidon de compuestos, el contenido de azucar o la acidez. Sin embargo, los US de
alta intensidad tienen una frecuencia baja (100 kHz -16 kHz) y una potencia alta (10-
1000 W/cm?) y se utilizan para acelerar y mejorar la eficacia de la preparacion de
muestras (lvanovs y Blumberga, 2017).

El equipo de US esta formado por un tanque, una camisa de agua y unos transductores
que generan los US y un sistema de monitoreo y control (Figura 5).
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FIGURA 5. Partes de un equipo de ultrasonidos (Virot et al., 2010).

En el uso de los US, hay que tener en cuenta tres variables que podrian afectar a la
eficacia de la extraccidn de compuestos: la potencia ultrasénica, la temperatura y la
duracion de la sonicacién (Virot et al., 2010).
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Estudios recientes han demostrado que la USAE mediante cavitacidn acustica e impacto
mecdanico puede mejorar la eficacia de la extraccion respecto a las técnicas
convencionales (Virot et al., 2010; Bachtler y Bart, 2021).

La cavitacidn acustica puede alterar la pared celular facilitando la penetracién del
disolvente en el material vegetal y permitiendo que la célula libere el producto. El
impacto mecdanico ultrasénico ofrece una mayor penetracion de los disolventes en la
matriz de la muestra porque aumenta la superficie de contacto entre el disolvente y los
compuestos extraibles (Renard, 2018).

La USAE requiere menos tiempo de extraccion y menor consumo de disolvente y puede
realizarse a bajas temperaturas, lo que puede reducir el dafio causado por la
temperatura y minimizar la pérdida de sustancias bioactivas (Virot et al., 2010; lvanovs
y Blumberga, 2017).

Hay estudios que demuestran la viabilidad de la extraccion asistida por USAE. Virot et
al. (2010), utilizaron la USAE de polifenoles de orujo de manzana, un subproducto de la
produccién de sidra, demostrando que la concentracién de polifenoles era un 20%
mayor que con la extraccidén convencional.

Li et al. (2013) disefiaron un método ecoldgico, barato y facil de usar para la extraccion
de carotenoides de zanahorias frescas asistida por US con aceite de girasol como
solvente, obteniendo 334,75 mg/l en 20 min mientras que con el método convencional
con hexano obtuvieron 321,35 mg/l en 60 min, demostrando la conveniencia de utilizar
el método disenado.

Ademas, Vernés et al. (2019) en su estudio para la extraccion de proteinas con y sin US,
obtuvieron un 229% mas de proteinas de espirulina que el proceso convencional sin US.

2.3. Métodos para deshidratar mediante microondas (MWD)

Durante los ultimos afios, se pretende obtener subproductos con el minimo procesado
(Upcycling) como puede ser la deshidratacion mediante MW.

Al igual que en la MWAE, se utiliza la energia electromagnética que abarca frecuencias
entre 300 MHz y 300 GHz, tal y como estd explicado en el apartado 2.2.1.

Para la estabilizacién de los materiales vegetales es necesaria la inhibicion de los
microorganismos. Las frutas y hortalizas son deshidratadas, generalmente por aire
caliente, a una temperatura de 60-74°C, y las hortalizas a 57-93°C. Estos rangos cubren
los puntos de muerte térmica de algunos mohos como, por ejemplo, 60°C para Rhizopus
nigricans, 52°C para Monilinia fructicola, 58°C para Penicillium digitatum. Si el
calentamiento no es uniforme, algunas piezas del material vegetal deshidratado pueden
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tener mayor contenido de humedad que otras, permitiendo el desarrollo microbiano si
no se reduce la humedad rapidamente (Downes FP, Ito K, eds., 2001).

Por ello, las harinas presentan humedades cercanas al 14-14,5%, siendo el limite legal
en Espafia el 15% (Innograim, 2023) y los alimentos de muy baja humedad o secos
(escasamente perecederos) presentan un valor menor al 5%. Se considera que el
contenido de humedad mas adecuado de las frutas y hortalizas deshidratadas estd por
debajo del 7% ya que, con menor humedad, el crecimiento microbiano no es posible,
evitando el deterioro y podredumbre en los productos (Gascon et al., 2013). En esta
tesis doctoral como se utilizaron residuos que pueden tener una alta carga microbiana,
se deshidrataron hasta el porcentaje de humedad establecido para alimentos secos y asi
inactivar el crecimiento microbiano.

Ademas, otros autores como Ohaco y De Michelis (2015) y de Alur y Venugopal (1999),
también tienen en cuenta la actividad de agua (aw) que se define como la disponibilidad
de agua en los alimentos para el crecimiento microbiano. Estos autores sugieren para
los alimentos secos una ay inferior a 0,65, ya que inhibe el crecimiento microbiano,
siempre que las condiciones de envasado y almacenamiento impidan la captacion de
humedad por parte del producto.

Por lo tanto, las MW ademds de utilizarse para el secado de alimentos inhiben e
inactivan enzimas y microorganismos (Mari¢ et al., 2018).
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3. Diseno de nuevos alimentos incorporando los
subproductos

Para demostrar que los subproductos ricos en compuestos bioactivos, obtenidos
mediante secado por MW, pueden ser utilizados como ingredientes en alimentos
formulados, se han incorporado los subproductos a diferentes matrices alimentarias.
Con ello, se pretende mejorar su biofuncionalidad gracias a los compuestos que
contienen mejorando el perfil nutricional del alimento (Okolie Chigozie et al.; 2019),
confiriendo también propiedades tecnolégicas y organolépticas al alimento. Ademas,
gracias al uso de esto subproductos se logra disminuir el desperdicio alimentario.

En la tabla 1, se muestran algunos ejemplos de alimentos que se han desarrollado con
subproductos deshidratados y se han utilizado como sustitutos de harinas o de aditivos
y como ingredientes adicionales que aportan un valor al alimento.

TABLA 1. Ejemplos de productos enriquecidos con subproductos.

Producto Enriquecimiento Residuo Referencia
Galletas Fibra Hojas y tallos de Diaz A. et al.;
alcachofa 2019
Extruidos, carnicos,
aceite pescado,
mermeladas, conservas,
productos lacteos y Fibra (pectina), Pieles de manzana Rabetafika et
alimentos dietéticos polifenoles al.; 2014
Pan y pasteles Colorante natural Pieles de mandarina Ordoiez-
(extracto lipidico de Santos L. E. et
carotenoides) al.; 2022
Obleas para Polifenoles, Pieles de manzana,
empanadillas flavqn0|de§, gluc05|dos platano, y hojas de Biswas A K. et
cianogénicos, b- aloe veray de al.- 2015
caroteno, tocoferol y baqueta N
Vitamina C
Galletas y pan Polifenoles Orujo de oliva Di Nunzio M. et
al.; 2020
Yogurt Fibras, polifenoles Tallo duro de Chitrakar B. et
esparrago al.; 2022
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OBIJETIVOS

1.

Objetivo general:

El objetivo general de la presente tesis es la obtencion de subproductos a partir de
residuos vegetales mediante deshidratacion o extraccion asistida por MW, PEFAE o
USAE para ser incorporados posteriormente en matrices alimentarias de manera que
resulten productos alimentarios de alto valor nutricional.

2.

R0
L X4

Objetivos especificos:

Optimizacién de las condiciones de estabilizacién de los residuos mediante
MWD.

Optimizacién de las condiciones de extraccién por MWAE, PEFAE o USAE.
Caracterizacién de los subproductos ricos en compuestos bioactivos obtenidos.
Obtencion de alimentos de alto valor nutricional mediante la incorporacién de
los subproductos en diferentes matrices alimentarias.
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MATERIAL Y METODO DE ESTUDIO

1. Obtencion de los subproductos

Para la obtencién de subproductos y su estudio en esta tesis, se han utilizado residuos
de cardo, alcachofa, champifién, tomate, fresa y alperujo, todos ellos procedentes de
industrias del valle del Ebro. En la tabla 2, se presentan los residuos utilizados y los
compuestos bioactivos principales que estan presentes en los subproductos de cada uno
de ellos:

TABLA 2. Productos, residuos y compuestos bioactivos utilizados en la presente tesis doctoral.

Producto \ Residuo Compuesto bioactivo
Tomate Piel y pericarpio Carotenoide (licopeno),
Compuestos fendlicos,
fibra
Alcachofa Hojas y tallos Compuestos fendlicos,
Fibras (inulina)
Aceitunas Pieles y hueso Polifenoles, fibra, pectina
Fresa Pieles y pepitas Compuestos fendlicos,

(antocianinas), fibras

Cardo Bracteas o pencas Compuestos fendlicos,
fibras
Champifidn Migas de champifidon Compuestos fendlicos,
escaldadas fibras, proteinas,

betaglucanos

En la figura 6, se muestran los residuos recogidos en la industria alimentaria en la que
se generaron. Las migas de champifidn se recogieron escaldadas después del procesado.
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a) Residuo de Aceitunas b) Residuo de Fresa
(Alperujo)

c¢) Residuo de Cardo d) Residuo de Alcachofa

e) Residuo de Champifidn f) Residuo de Tomate
(Migas escaldadas)

FIGURA 6. Residuos para valorizar mediante las tecnologias propuestas.

Los residuos obtenidos se almacenaron en bolsas a -182C hasta su utilizacién. El cardo
se cortd en trozos una vez congelado para evitar que las fibras colapsaran la cortadora.
Dos dias antes del tratamiento con las diferentes tecnologias se descongelaron en
refrigeracion. Una vez descongelados, se procedié a su tratamiento de secado o de
extraccion.

A continuacidn, se muestra el diagrama de flujo (figura 7) establecido en el plan de
trabajo de la presente tesis para su parte experimental:
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FIGURA 7. Diagrama de flujo realizado para la obtencién de los subproductos.

MWD: deshidratacion mediante microondas, MWAE: extraccion asistida mediante microondas, PEFAE: extraccidn
asistida mediante pulsos eléctricos, USAE: extraccion asistida mediante ultrasonidos.



1.1. Tratamientos con microondas

Los tratamientos con microondas se realizaron con el equipo microondas (SI-MAQ0101,
Sairem ibérica, Espaiia) de las instalaciones de Ctic Cita (figura 8) con una frecuencia de
2,45 GHz. El equipo contiene 4 magnetrones, cada uno de ellos con una potencia de
1000W.

Para la seleccién de las potencias y tiempos de tratamiento MW no se encontrd
uniformidad entre los estudios de los diferentes autores. Algunos de ellos, como
Xiaokang et al. (2020), Abd El-Aziz et al. (2021) y Rudic et al. (2021) utilizaron potencias
menores (200-800W) a las que permite el equipo MW del que se dispone, mientras que
otros autores como Soares et al. (2023) utilizaron un MW doméstico (800W potencia
maxima).

Para realizar un estudio completo se utilizaron las potencias de 1000w, 2000W, 3000W
y 4000W, siendo 4000W el mdaximo de potencia que permite el equipo de las
instalaciones de Ctic Cita. Ademas, en todo momento se mantuvieron los 4 magnetrones
repartidos en la cavidad encendidos, consiguiendo la uniformidad del tratamiento
porque cada magnetron emite la misma potencia hasta alcanzar la potencia programada
en el equipo.

FIGURA 8. Equipo microondas situado en la Planta Piloto de Ctic Cita.

Mediante el tratamiento con microondas se obtuvieron dos tipos de subproductos:

e Subproductos deshidratados mediante el tratamiento directo por MW de los
residuos.
e Extractos obtenidos por la MWAE del residuo.

Todos los subproductos mostrados en la tabla 2 y la figura 7, se caracterizaron vy
utilizaron posteriormente para la formulacion de alimentos funcionales.
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La temperatura se controlé con sondas de fibra éptica (Optocon, Enelec, Espaiia),
colocadas una en la cavidad del equipo microondas y dos en el producto repartidas en
ambos extremos, asi se pudo comprobar la diferencia de temperatura en las diferentes
partes de la bandeja.

Se realizaron perfiles de temperatura para conocer la evolucién de esta durante el
tratamiento. También se tomaron los datos de la energia absorbida y reflejada cada 10
segundos, con los que se calculd la densidad energética (D.E. en W h/kg), que es la
cantidad de energia consumida con respecto al tiempo de secado de un producto
mediante la ecuacion (1).

__ potencia absorbida (W) x tiempo (h)

D.E. Peso (kg)

(1)

Ademas, se analizé la humedad del subproducto en diferentes tiempos del proceso para
conocer su evolucidn (curvas de secado), y comprobar que se alcanzaba la humedad
deseada, tal como se detalla en el apartado 3 de Materiales y Métodos.

A continuacion, se detallan los pasos llevados a cabo para obtener los dos tipos de
subproductos.

1.1.1. Deshidratacion de residuos mediante microondas (MWD)

En la deshidratacidon de los residuos una vez descongelados, se buscd reducir su
humedad por debajo del 5% para evitar la proliferacién de microorganismos. Los
residuos se deshidrataron mediante MW, a diferentes potencias, 25%, 50%, 75% y 100%,
que corresponde a 1000W, 2000W, 3000W, y 4000W respectivamente (4 ensayos por
residuo) con tiempos maximos de 30 minutos.

Dentro de la cavidad del microondas se colocd una bandeja de polipropileno con una
fina capa de residuo. Las cantidades que se trataron de cada residuo en los distintos
tratamientos fueron, 175g de cardo, 110g de alcachofa, 165g de champiindén y 115 g
tomate aproximadamente. Ademas, se introdujo aire frio, para evitar una subida
excesiva de latemperatura en el interior del producto, y se trabajo con la cinta en vaivén
para favorecer la homogeneidad del tratamiento y simular un tratamiento en continuo
con la cinta transportadora. Posteriormente, el subproducto se trituré en un molinillo
hasta obtener un polvo. Los subproductos obtenidos se almacenaron en bolsas de
plastico a vacio a temperatura ambiente hasta su uso posterior.

Todos los subproductos deshidratados se caracterizaron segun su contenido en
humedad, aw, antioxidantes, fibras, proteinas, licopeno, beta glucanos y color, tal como
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se describe en el apartado 3 de Materiales y métodos. Los calculos se expresaron en
base seca con el fin de evaluar si la cantidad de compuestos de interés se veia modificada
por el tratamiento.

1.1.2. Extraccién asistida mediante microondas (MWAE):

Para obtener un extracto rico en compuestos bioactivos, se introdujo en la cavidad del
microondas una bandeja con el residuo descongelado. De cada residuo, se utilizé una
cantidad determinada, 100g de cardo, 60g de alcachofa, 68g de champiidn y 50g de
tomate en 500ml de solvente, que era agua o una mezcla de agua:etanol alimentario en
relacién 60:40, que no necesita una purificacidon posterior para su uso en alimentos.

Con la mezcla agua:etanol hubo que ser especialmente cuidadoso porque el etanol es
un compuesto volatil que puede causar arcos dentro de la cavidad. Estos arcos se
producen cuando no hay suficiente producto y toda la energia no es absorbida. Por este
motivo se afiadié aspiracion. Ademas de la aspiracion, dentro de la cavidad se
mantuvieron abiertas las puertas que cierran el sistema cuando no esta en continuo,
para que hubiera la maxima ventilacidén posible y evitar posibles arcos. La obtencién del
extracto se realizd a diferentes potencias de 25%, 50%, 75% y 100%, correspondientes
a 1000w, 2000W, 3000W y 4000W, y estas se mantuvieron durante 3 min, 6 miny 9
min, con lo cual resultaron 24 ensayos diferentes para cada residuo. Los extractos
obtenidos por ser liquidos se congelaron en frascos de cristal a -182C para después
caracterizarlos.

1.2. Extraccidn asistida mediante pulsos eléctricos (PEFAE)

En los diferentes subproductos seleccionados (tomate, alcachofa, cardo y champifidn)
se realizaron seis PEFAE de moderada intensidad, seleccionando el campo eléctrico y el
numero de pulsos, como se muestra en la tabla 3. Estos tratamientos se realizaron a
temperatura ambiente, con dos electrodos conectados entre si y dejando una
separacion especifica de 15 cm entre un electrodo y otro, segln la bibliografia estudiada
y las caracteristicas del equipo.

Los parametros utilizados (tabla 3) se seleccionaron teniendo en cuente que se queria
comprobar si sometiendo a los residuos a tratamientos PEFAE de moderada intensidad
(0,5 a3 kV/cm) y sin un nimero excesivo de pulsos, se puede reducir el tiempo de MWD
posterior. En base a revision bibliografica se encontré que hasta los 2 kV/cm no se
extraen los compuestos al solvente (Kit Leong et al., 2021; Naliyadhara et al., 2022), lo
gue permitio que los compuestos permanezcan en la parte sélida.
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TABLA 3. Intensidad y numero de pulsos aplicados durante los tratamientos con PEFAE.

Tratamiento \ Campo eléctrico (kV/cm) N2 pulsos
1 0,5 10
2 0,5 25
3 1 10
4 1 25
5 2 10
6 2 25

En la PEFAE se introdujo en la cdmara de tratamiento (figura 9A) el residuo descongelado
(670 g de cardo, de alcachofa 390 g, de champifién 750 g y de tomate 270 g) y 1,75 Lde
agua de red por su contenido en minerales, factor importante para la transmision de la
corriente eléctrica, hasta que todo el residuo quedaba cubierto. La intensidad de pulsos
se controld mediante el panel de control (figura 9C), Una vez finalizado el tratamiento
se soltaron los electrodos con una lanza aislante (figura 9B).

Se utilizé el equipo de tratamiento con PEF (figura 9) ubicado en la planta piloto del
Departamento de Tecnologia, Ingenieria y Ciencia de Alimentos de la Universidad de
Lleida, que permite un voltaje maximo de 70kV/cm en la descarga de PEF en una cdmara
de electrodos planos paralelos con distancia entre ellos de 15 cm.

FIGURA 9. Equipo para tratamiento con pulsos eléctricos de la Universidad de Lleida. A) cdmara
de tratamiento, B) lanza aislante y C) panel de control.
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Una vez se realizado el tratamiento, se filtrd y se almacené la parte sélida en bolsas de
plastico y la parte liquida (extractos) en frascos de cristal, a -182C para su posterior
analisis y utilizacion.

1.3. Tratamiento combinado de PEFAE y MWD

Se aplicaron tratamientos sucesivos de los residuos, realizando en primer lugar la PEFAE
y después la MWD en las condiciones especificadas en tabla 4.

Para esta combinacién de tratamientos, se seleccionaron los tratamientos que mejores
resultados mostraron al aplicarles las tecnologias individualmente, teniendo en cuenta
el tiempo, la temperatura que se alcanza y el contenido de compuestos bioactivos que
se encontraron en el subproducto.

TABLA 4. Condiciones de tratamientos para la combinacién de PEFAE y MWD.

Residuo PEFAE MWD
Cardo 1kV/cm 10p 4000W 6 min
Alcachofa 1kV/cm 10p 4000W 10 min
Champifidon 0,5kV/cm 10p 4000W 10 min
Tomate 0,5 o 1kV/cm 10p 2000W 10 min

MWD: deshidratacion mediante microondas, PEFAE: extraccidn asistida mediante pulsos eléctricos.

1.4. Extraccidn asistida mediante ultrasonidos (USAE)

La USAE se realizé en el Centro para la Valorizacdo de Residuos (CVR), Guimardes
(Portugal), utilizando un prototipo desarrollado en ese centro.

El prototipo de transductor esta disefiado para un rango de frecuencia de 19,6 a 20,1
kHz y un rango de potencia de 200 a 600 W, lo que corresponde a un rango de intensidad
acustica de 7 a 21 W/cm? aproximadamente. El funcionamiento del transductor prevé
el uso de aire comprimido, a una presién de 5 bares, para facilitar el enfriamiento de los
materiales piezoeléctricos.

Los tratamientos de USAE se realizaron en las migas de champifién escaldadas, tal cual
se obtienen en la industria agroalimentaria ya que tenia que utilizarse muestras en
trozos pequefios y también porque contienen una elevada cantidad de proteinas
(Xiaofen Du, 2023).

El equipo del que dispone el CVR es un prototipo (rango de frecuencia de 19,6 a 20,1
kHz y un rango de potencia de 200 a 600 W, lo que corresponde a un rango de intensidad
acustica de aproximadamente 7 a 21 W/cm?) creado por ellos por lo que se decidid
utilizar las caracteristicas del tratamiento en las que el centro ya tenia conocimiento en
otro tipo de matrices. En todos los tratamientos, se desmenuzé el residuo lo maximo
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posible y se mezclé con agua a la concentracién deseada segun las condiciones definidas
previamente en el Centro (151 g producto y 24 litros de agua); y se homogeneizd
durante 5 min. Una vez homogeneizado se aplicaron los US durante 10 min en el primer
ensayo, 20 min en el segundo y 30 min en el tercero a una frecuencia de 19,8 kHz, con
pulsos de 3 s de encendido y 1 s de apagado, a 400 W de potencia. Posteriormente se
filtré la muestra para obtener la parte sdlida, que es la parte donde se encuentran las
proteinas.

El equipo de US (figura 10A) consta de tres partes importantes, el tanque donde se
mezcld el residuo y el agua, la cabina de aplicacidn de ultrasonidos y el tanque donde se
separd el liquido del sdlido. En la figura 10B B se muestran los pardmetros start
frequency y Spam que se utilizaron para la calibracién del equipo en vacio, hasta que se
obtuvo una curva como la que se muestra en la figura 10C. Una vez se obtuvo esa curva,
se guardaron los datos de calibracion para empezar con el proceso. Los diferentes
procesos se obtuvieron cambiando los parametros que se muestran en la figura 10D: el
tiempo de tratamiento y la separacion de los pulsos de ultrasonidos

FIGURA 10. Equipo de tratamiento por ultrasonidos. A) Prototipo ultrasonidos, B) Pantalla de
calibracion del equipo, C) Curva de calibracion y D) Pantalla de ajuste de los pardmetros del
proceso.
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Al igual que con los subproductos obtenidos mediante PEFAE, una vez se realizo el
tratamiento, se almacend la parte solida en bolsas de plastico a -182C para su posterior
analisis y utilizacion.

2. Desarrollo de los nuevos productos

Con los subproductos que se obtuvieron mediante deshidratacién con MW se
elaboraron diferentes alimentos. Estos subproductos se utilizaron como sustitutos de
harina en bizcochos, hamburguesas veganas y pasta, o de concentrado de tomate en la
salsa de tomate y el kétchup.

Se decidid elaborar una matriz con cada subproducto segun sus caracteristicas iniciales
de textura, olor, color, etc.

El subproducto de tomate se utilizé en la elaboracion de salsa de tomate y Kétchup,
sustituyendo de la receta original el concentrado de tomate, por lo tanto, se necesitaba
un ingrediente con sabor a tomate para no perjudicar a la calidad organoléptica. Para la
utilizacién de la salsa se decidié elaborar pasta.

Hoy en dia existen muchos tipos de pasta vegetales, siendo buena idea incorporar los
subproductos de champiifidn en la misma masa, incrementando ademas el aporte de
proteinas y aportando sabor.

Las hamburguesas veganas, son comunmente enriquecidas con fibra, es por esto que se
afadié el subproducto de cardo, porque aporta poco sabor y no afecta al color.

Por ultimo, se utilizé el subproducto de alcachofa, también rico en fibra, en la
formulacién de un bizcocho porque actualmente en el mercado no existen una gran
cantidad de bizcochos con harina integral que pueda aportar esa cantidad de fibra, y
ademas del precio elevado. El subproducto de alcachofa tiene un aroma y sabor neutros
por lo que encaja perfectamente en un alimento que tiende a ser dulce.

Como se puede comprobar se ha llevado a cabo la elaboracién de un menud completo
donde se incluyen un primer, segundo plato y postre.

En la tabla 5 se pueden ver los ingredientes y su proporcién para la elaboracién de los
diferentes productos alimentarios.
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TABLA 5. Ingredientes y proporciones en los alimentos desarrollados.

INGREDIENTES

Salsa de tomate Agua 63,7%, Tomate concentrado 19,1%, Subproducto
tomate 6,4%, Aceite de oliva 3,2%, Azucar 3,2%, Almidén de
yuca 2,9%, Sal 1,6%.

Kétchup Agua 63,9%, Tomate concentrado 15,3%, Subproducto
tomate 5,1%, Almidon de yuca 5,1%, Azlcar 3,8%, Aceite de
oliva 2,5%, Vinagre 1,5%, Sal 1,3%, Cebolla 0,2%, Goma
Konjac 0,2%, Aroma kétchup 0,2%, Colorante 0,2%, Ajo
0,1%, Pimienta blanca 0,07%.

Pasta fresca Harina de trigo 61,1%, Huevos 15,1% (2), Champiidn
14,4%, Subproducto champifién 5,5%, Aceite de oliva 3,1%
y Sal 0,6%.

Bizcocho Azlcar 14,4%, Claras 33,7%, Mantequilla 20,5%, Almendra

polvo 17,7%, Harina floja 7,2%, Miel 3,6%, Subproducto
alcachofa 1,8%, Fresas 1%, levadura quimica 0,08%.

Hamburguesa Agua 59,5%, Proteina texturizada 14,3%, Grasa coco 9,5%,
vegana Proteina patata 3,1%, Subproducto cardo 2,8%, Metil
celulosa 2,4%, Sal 1,4%, Gel burguer 1,2%, Maltodextrina
1,2%, Sillium 1,2%, Miel 0,9%, Cebolla 0,6%, Xantana 0,5%,
Aroma 0,4%, Ajo 0,3%, Colorante rojo 0,3%, Polvo hongo
0,09%, Pimienta blanca 0,09%.

A continuacidn, se describen los procesos de elaboracion de los desarrollos alimenticios:

Para la elaboracién de la salsa de tomate y el kétchup se utilizé el mismo método.
Se mezclaron todos los ingredientes en una Thermomix (Vormerk, Espafia) con
el programa de calentamiento (8 minutos a 1209C) y triturado (velocidad 1).

Los ingredientes para elaborar la pasta fresca se mezclaron en una Thermomix
(Vormerk, Espafia) durante 15 segundos a velocidad 6 y después se amasaron
durante 2 minutos. A continuacién, para darles la forma de espaguetis se
extrusionaron con una Pasta maker (Philips 7000 series, Espafia). Una vez
extrusionados, se cocieron en agua hirviendo durante 2 minutos.

El bizcocho se elabord mezclando los ingredientes en una Thermomix (Vormerk,
Espafia) durante 25 segundos a velocidad 5. Una vez mezclados los ingredientes,
se colocd la masa del bizcocho en un molde untado con mantequilla, y se horneé
(Zanussi ModeloFCS061E4, Espafia) durante 35 minutos a 1802C. Para elaborar
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el relleno se calentd la fruta y el azicar hasta alcanzar una temperatura de 1002C
y, formar una salsa espesa.

Las hamburguesas veganas fueron realizadas mezclando todos los ingredientes
hasta obtener una masa homogénea (durante unos 8 minutos). Después se les
dio forma con un molde redondo y se hornearon (Zanussi ModeloFCS061E4,
Espaia) tipo mixto 7 min a 1809C.
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3. Caracterizacion fisicoquimica de los subproductos

3.1. Humedad

La humedad se midié mediante el método AOAC (1990), segun su procedimiento
numero 964.22. con algunas modificaciones. Esta determinacion se realizd en todos los
subproductos obtenidos mediante MWD y en los subproductos sélidos obtenidos
mediante PEFAE y UAE. Se analizaron tres muestras de cada subproducto por
tratamiento.

Para determinar la humedad, se peso, tanto el recipiente (placas de aluminio) como la
muestra (5 gramos aproximadamente) por separado, en una balanza de precision, y se
llevaron a la estufa (Estufa selecta modelo Digitheat, JP Selecta, Espafia) a una
temperatura de 802C, y se dejaron al menos durante 24 horas hasta peso constante.
Transcurrido este tiempo las muestras se introdujeron en el desecador hasta que se
enfriaron. Una vez frias las muestras, se volvieron a pesar y se calculd la humedad. Los
resultados obtenidos se calcularon y se expresaron en porcentaje mediante las
ecuaciones 2 y 3:

Materia seca (%) = 100 x P::V (2)
Humedad (%) = 100 — materia seca (3)

Donde Pf es el peso final de la placa conteniendo la muestra desecada, Pv el peso de la
placa vacia y Pm la cantidad de muestra pesada en el ensayo.

3.2. Antioxidantes

Los antioxidantes se analizaron en los subproductos obtenidos mediante MWD, MAE y
PEFAE (tres muestras por subproducto). Se determinaron polifenoles totales, capacidad
antioxidante DPPH y capacidad antioxidante FRAP.

Gracias a los 3 métodos analiticos utilizados para la determinacién de la capacidad
antioxidante de los subproductos obtenidos, se demostrd la existencia del grupo de
compuestos, necesario para demostrar cdmo afectaron los diferentes tratamientos a los
compuestos antioxidantes presentes en los residuos.

La determinacion mediante el método de Folin Ciocalteu es uno de los principales
métodos para la cuantificacién de polifenoles totales en productos vegetales vinos y
bebidas espirituosas, zumos de frutas, grano de sorgo y otros productos similares (Reyes
Ballesteros, 2017; Liang Yu et al., 2015), aunque tiene limitaciones al no discriminar la
interaccion con otras moléculas como los azucares (Mufioz-Bernal et al., 2017). En el
caso de los residuos estudiados en esta tesis, no se encuentra gran cantidad de azucares
por lo tanto esa interaccion no afecta a la determinacion.

49



El método DPPH consiste en un método de captacién de radicales libres muy utilizado
para determinar la actividad antioxidante de frutas (zumos), verduras, extractos de
plantas, café, entre otros porque es un método sencillo y de bajo coste. Este método
puede variar el resultado en funcién de la cantidad de reactivo DPPH que se adiciones
durante la determinacion. Por ello se utiliza la misma cantidad para todas las muestras
y se comparar con un estandar ya estudiado por otros autores (Guija Poma et al., 2025;
Ruiz Benitez, 2020; Brummelhaus de Menezes et al., 2021).

Para corroborar resultado se puede utilizar un método que se ve menos influenciado
por el comportamiento del disolvente como es la determinaciéon FRAP, método basado
en transferencia electrdonica de esfera exterior (Esin Celik et al., 2010). El ensayo de
poder antioxidante reductor del ion férrico (FRAP) es un método tipico basado en la TE
que mide la reduccion del complejo del ligando de iones férricos (Fe3+) al complejo
ferroso (Fe2+), por parte de los antioxidantes en medios acidos. Es sencillo, rapido y
rentable y no requiere equipo especializado; su uso se ha extendido para evaluar la
actividad antioxidante en fluidos bioldgicos, alimentos y extractos de plantas (Mejia
Reyes et al., 2021).

Teniendo en cuenta lo expuesto anteriormente se seleccionaron estas técnicas para
demostrar el poder antioxidante de los subproductos obtenidos, aunque en estudios
posteriores seria interesante poder analizar compuestos en particular que pueden
presentar cada uno de los subproductos.

A continuacion, se muestra como se llevaron a cabo las determinaciones mencionadas:

- Preparacién de la muestra para las determinaciones posteriores:
e Extraccion

Se mezclaron en un tubo 1.0 g de subproducto con 9 ml de disolucién extractora (HCI
(37%): MeOH: H20 en proporcion 1:80:10) y se mantuvieron en agitacién constante
durante 24 horas a temperatura ambiente. Seguidamente, se centrifugd la muestra a
10.000 rpm. De la muestra centrifugada después de la extraccidn, se utilizé la parte
liquida para realizar cada determinacion.

e Preparacion reactivos

Para la determinacién de polifenoles totales se tuvo que preparar Carbonato de Sodio
anhidro (Na2C03) 20 % p/v 100 mL. Para su preparacion se pesaron 20 g de Carbonato
de Sodio anhidro y se disolvieron en 80 mL de agua destilada hirviendo. La mezcla se
dejo enfriar a temperatura ambiente. Después de 24 horas, se filtré sobre papel de filtro
y se aford a 100 mL con agua destilada.
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3.2.1. Determinacion de Polifenoles totales

El contenido en Polifenoles Totales se determiné siguiendo el método colorimétrico
Folin-Ciocalteau descrito por Mufioz Bernal et al. (2017), con algunas modificaciones. Se
tomaron 200 uL del extracto en un tubo, y se mezclaron con 1.500 uL de agua destilada.
En el caso del blanco se afiadieron al tubo 1.700 plL de agua destilada directamente en
lugar del extracto. En el mismo tubo, se afiadieron 100 uL del reactivo comercial de
Folin-Ciocalteu y 200 uL de carbonato de sodio anhidro 20 % p/v. Toda la mezcla se agité
en el vortex y se dejo reposar en la oscuridad durante 30 minutos. Por ultimo, se midié
la absorbancia en el espectrofotdmetro calibrandolo primero con el blanco a 765 nm.
Los resultados se calcularon mediante la ecuacion 4 y se expresaron en mg/kg acido
galico:
absorbancia

Polifenoles totales = ——— (4)
0,0097

3.2.2. Determinacién de la capacidad antioxidante DPPH

El método DPPH es un método comunmente utilizado para determinar la actividad
antioxidante que consiste en la captacidn de radicales libres. Su fundamento se basa en
la aceptacién de un electrén o dtomo de hidrégeno por la molécula 2,2-difenil-1-
picrilhidracilo (DPPH), que en solucidon en metanol es de color violeta intenso. Esta
determinacion se realizé con el método de Munoz Bernal (2020).

Se prepararon 100 ml de una disoluciéon de DPPH (2,2-difenil-1-picril hidrazilo) de 20
mg/L en metanol. Para cada muestra, se tomd con pipeta 3,5 mL de la disolucion DPPH,
se colocd en un tubo de ensayo limpio y seco y se agregd a cada tubo 1,5 mL de extracto
y se agitd. Tras la adicidn se esperaron 30 minutos y se midid en el espectrofotémetro
(EPF.Q.01 Helios, Thermo Spectronic, Espaia) a 517 nm. Los resultados se calcularon
mediante la ecuacidon 5 expresados en % radical libre, y la ecuacién 6 expresados en
umol trolox inicial /g producto:

A2-A3
Al

Capacidad antioxidante = (1 — ) X 100 (5)

Donde: Al= Absorbancia del patrén de referencia
A2= Absorbancia de la muestra
A3= Absorbancia del blanco de muestra

(cap.Antiox.— 0)/m)x fd
g material

DPPH =

(6)

Donde: O=ordenada en el origen
m= pendiente de la recta
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fd= factor de dilucién aplicado al extracto/muestra

3.2.3. Determinacién de la capacidad antioxidante FRAP

El método FRAP se fundamenta en la reduccion del hierro férrico (Fe3+) presente en el
reactivo de FRAP hasta la forma ferrosa (Fe+2) por presencia de antioxidantes. se ha
seguido el método propuesto por Rioja Antezana et al. (2018).

Para el ensayo se cogidé con pipeta un volumen de 3,6 mL de Reactivo FRAP y se llevd a
un tubo de ensayo limpio y seco. A continuacidn, se afiadieron 0,36 mL de agua
desionizada, y 0,12 mL delextracto, se agitd y se esperd 30 minutos para medir en el
espectrofotémetro la absorbancia a 595nm. Los resultados se calcularon mediante la
ecuacién 7, capacidad antioxidante expresada en la unidad es % poder férrico reductor,
y la ecuacion 8 expresados en umol TE/mg producto:

1-(A2-A3)

Capacidad antioxidante = -

x 100) (7)

Donde: Al= Absorbancia del patrén de referencia
A2= Absorbancia de la muestra
A3= Absorbancia del blanco de muestra

__ (cap.Antiox.— 0)/m)X fd)
- g material

FRAP (8)

Donde: O=ordenada en el origen
m= pendiente de la recta
fd= factor de dilucién aplicado al extracto/muestra

3.3. Determinacion de fibra dietética soluble e insoluble:

La fibra alimentaria se determind siguiendo el método enzimatico-gravimétrico oficial
AOAC 991.43 (AOAC 1995) que permite diferenciar la Fibra Dietética Soluble (SDF), la
Insoluble (IDF) y la Total (TDF) en alimentos, basado en los métodos de Prosky (1992) y
Lee (1993). Se realizaron 3 repeticiones de la determinacién por cada tratamiento y
subproducto. La figura 11 muestra un esquema de la determinacion de fibra dietética.
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[ 1g muestra seca + 40ml tampdn MES-TRIS ]

v

[ 50ul a-amilasa 95-1002C 35 minutos ]

A
[ 100pl proteasa (50mg/ml) 602C 30 minutos ]

A
[ 5ml 0,561N HCL pH 4,0-4,7 ]

'

[ 100ul amiloglucosidasa 602C 30 minutos ]

A 4

A Y
[ Residuo sdlido lavado agua 702C ] [ Liquido sobrenadante ]

\ 4

A 4

Afadir 4 volumenes etanol 95% a 602C
y dejar precipitar 4 horas

[ Filtrado ]
v

[ Secado 105°C ] Y
Lavado dos veces con 15ml de etanol
78%, etanol 95% y acetona

Lavado dos veces con
15ml de etanol 78%,
etanol 95% y acetona

v
[ Peso residuo ] v

[ Secado 105¢eC ]

A 4

y

Analisis proteinas por
Kjeldahl y cenizas

)

Peso residuo ]

A 4

[ Analisis proteinas por Kjeldahl y cenizas ]

FIGURA 11. Esquema de la determinacion de Fibra dietética soluble (SDF), insoluble (IDF) y total
(TDF).
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En detalle, el procedimiento fue el siguiente:

Se pesd 1g de subproducto. Se agregaron 40ml del tampdn MES-TRIS que es 19,52 g de
acido 2(N-morfolino) etanosulfénico (MES) y 12,2 g de tris (hidroximetil) aminometano
(TRIS) disueltos en 1.7 L de agua desionizada con pH ajustado a 8,2 con 6,0 N NaOH, y
finalmente diluyendo hasta 2 L con agua. Una vez se afadié el tampdn se ajustd la
solucion a pH 8,2 a 242C y se agito para evitar la formacién de grumos con un agitador
magnético. Se afadié a cada muestra y a cada blanco 50ul de solucién de a-amilasa
termoestable (Megazyme, Sydney, Australia) y se introdujeron, tapados con papel de
aluminio, en un bafio de agua con agitacién a 95-1002C durante 35 minutos y después
de dejaron enfriar hasta 602C. Las paredes del vaso se limpiaron con 10ml de agua para
arrastrar la muestra adherida. A continuacién, se afadieron 100ul de solucién de
proteasa (50mg/mL) (Megazyme) a las muestras y blancos. Los vasos cubiertos se
incubaron en bafio de agua a 602C, con agitacidon continua durante 30 minutos. Se
afiadieron 5ml de 0,561 N HCl y se ajusté a pH 4,0-4,7 con 1N NaOH o 1N HCI. Es
importante que la temperatura de la muestra se mantenga a 602C ya que el pH podria
aumentar a temperaturas mas bajas. Por ultimo, se afiadieron 300 pul de solucién de
amiloglucosidasa (Megazyme), se cubrieron los vasos y se incubaron en bafio de agua a
602C durante 30 minutos en continua agitacion.

e Fibra dietética insoluble, soluble y total

Para la etapa de filtracion se utilizaron embudos Biichner de borosilicato y didmetro de
40mm con placa filtrante de porosidad 40-90 nm. Se pesaron los embudos secos, y a
cada uno se le afadié una base de agente filtrante Celite de aproximadamente 1,0
gramo; se humedecieron con 3ml de agua destilada, se redistribuyd y aspird para formar
una capa uniforme de Celite, registrando el peso de cada uno. Con la ayuda de la bomba
de vacio se filtraron las muestras a través de los embudos, reservando cada filtrado en
un Kitasato debidamente identificado para la determinaciéon de FDS. Cada residuo se
lavd dos veces con 10 ml de agua destilada precalentada a 702C. Los lavados de agua se
sumaron a su correspondiente filtrado, y se guardaron para la determinacién de FDS.

A) FDI: Los residuos se lavaron dos veces con 15 ml de etanol 78%, etanol 95% y acetona
y se secaron los embudos con el residuo en estufa a 105°C durante toda la noche. Los
crisoles se enfriaron en un desecador y se pesaron. Las cenizas de los residuos se
analizaron y se determind el contenido de proteina por el método Kjeldahl.

B) FDS: Cada solucién con sus lavados de agua se filtré y pesé en su respectivo vaso
previamente tarado. Se afiadieron 4 volumenes de etanol 95% precalentado a 602Cy se
dejaron precipitar a temperatura ambiente durante 60 minutos. Antes de filtrar se
pusieron los embudos con Celite del mismo modo que para FDI, sélo que en este caso
se humedecio el lecho de Celite con etanol 78% en lugar de agua destilada; se registré
el peso de cada uno, antes y después de agregar Celite. Por ultimo, se filtré cada
precipitado a través de un crisol con Celite, trasvasando todo el liquido y precipitado de
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manera cuantitativa utilizando una bomba de vacio. Los residuos se lavaron y se
procedié de la misma manera que en la Fibra Insoluble. Los resultados se calcularon
mediante la ecuacion 9:

Fibra dietética (%) = (R1+52)-p-a-B
ibra dietética (%) = (ml—+n;_2)

Donde: Ri= peso del residuo 1
R2= peso del residuo 2
m1= peso de la muestra 1
m2= peso de la muestra 2
A = peso de las cenizas
p = peso de las proteinas determinado mediante método Kjeldhal

x 100 (9)

3.4. Determinacidon de licopeno

El licopeno se analizé en todos los subproductos obtenidos de los residuos de tomate,
realizando el analisis en tres muestras de cada tratamiento, mediante el método
utilizado en la Universidad de Lleida basado en Davis et al. (2003).

Para la determinacion de licopeno se pesaron 0,6 g de subproducto en un tubo de 50ml,
afadiendo 5ml de acetona con BHT al 0,05%,5ml de etanol al 95% y 10ml de hexano. A
continuacion, se centrifugé la muestra 200rpm 15minutos a 42C, se anadieron 3ml de
agua destilada y se leyé la parte sobrenadante a 503nm hexano como blanco. Los
calculos se realizaron con la ecuacién 10:

mg) __ A503xPMxfdx1000 (10)

Li n (—
copeno e e~

Donde: A503 = Absorbancia a 503nm
PM = peso molecular licopeno
fd = factor de dilucién
E = coeficiente de extincién
L = longitud cubeta

3.5. Determinacion de betaglucanos

Esta determinaciéon se realizé en todos los subproductos de champifién obtenidos
mediante microondas y PEF. La determinacion se realizd por triplicado.
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La cuantificacidon de B-glucano se realizé mediante el kit enzimatico K-YBGL 09/2014”
(Megazyme, Ireland). De esta manera se obtuvieron los contenidos en a-glucanos, beta
glucanos y glucanos totales.

e Determinacion de glucanos totales (a-glucanos+ B-glucanos)

Para la solubilizacidn e hidrdlisis parcial de los glucanos totales se afadid la muestra de
subproducto de champifién (100mg) a un tubo Pyrex de 20 x 125 mm. Se adicionaron
1,5 ml de HCl concentrado (37% v/v) a cada tubo y se taparon y agitaron vigorosamente
en un vortex. Los tubos se colocaron en un bafio de agua a 30°C durante 45 minutos y
se agitaron en el vortex cada 15 min para asegurar la completa disolucion del B-glucano.
Se afiadieron 10 ml de agua a cada tubo, se cerraron y agitaron en un vortex. Después
de 5 minutos a 100°C se apretaron los tapones y se continuaron incubando durante 2
horas. Los tubos se dejaron enfriar a temperatura ambiente y se afiadieron 10ml de KOH
2N para enrasarlos posteriormente a 100ml utilizando tampdn acetato de sodio 200mM
(pH 5,0) y ajustar el volumen. Una alicuota de la mezcla se centrifugé a 1500g durante
10min. Para la determinacién de glucanos totales, alicuotas de 0,1ml (por duplicado) de
extractos centrifugados se transfirieron al fondo de tubos de vidrio Pyrex (16 x 100 mm).
Al fondo de cada tubo se afiadié una mezcla, 0,1 ml, de exo-1 ,3-glucanasa (20 U/ml)
mas B-glucosidasa (4 U/ml) en tampdn acetato de sodio 200 mM (pH 5,0), se mezclaron
en un voértex e incuban a 40°C durante 60 min. Proporcionado por el kit, se afiadieron
3,0ml de mezcla de glucosa oxidasa/peroxidasa a cada tubo e incubaron a 40°C durante
20min. La absorbancia de todas las diluciones se midié a 510 nm frente a un blanco de
reactivo.

e Determinacién de a-glucanos

La muestra de subproducto de champifién (100 mg) se afiadié a tubos Pyrex de 20 x 125
mm. Se introdujo una barrita magnética agitadora (5 x 15 mm)y 2 ml de KOH 2 M a cada
tubo y se resuspendié en un bafio de hielo/agua sobre un agitador magnético durante
20 min. Se afiadieron 8 ml de tampdn acetato de sodio 1,2 M (pH 3,8) a cada tubo con
agitacion e inmediatamente, se adicionaron 0,2 ml de amiloglucosidasa (1630 U/ml) mas
invertasa (500 U/ml) proporcionada por el kit, se mezclaron bien y se colocaron los tubos
en un bafio a 40 °C durante 30 minutos mezclando intermitentemente con un vértex.
Los contenidos de cada tubo se transfirieron a un frasco volumétrico de 100 mly 70 se
ajusta el volumen con agua. Se mezcld bien y una alicuota de la solucidn se centrifugo a
1500 g durante 10 min. Alicuotas de 0,1 ml (por duplicado) de los sobrenadantes se
transfirieron a tubos de vidrio, se afiadieron 0,1 ml de tampdn acetato de sodio (200
mM, pH 5,0) mas 3,0 ml de reactivo GOPOD (Glucosa oxidasa mds peroxidasa y 4-
aminoantipirina en tampdn (48 ml, pH 7,4) de 4acido p- hidroxibenzoico y acido sddico
(0,4% p/v) e incubaron a 40 °C durante 20 min. La absorbancia de las soluciones se midié
a 510 nm frente a un blanco de reactivo. El blanco de reactivo consiste en 0,2ml de
tampoén acetato de sodio (200mM, pH 5,0) y 3,0ml de reactivo glucosa
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oxidasa/peroxidasa. El patron de D-glucosa consta de 0,1ml de patrén D-glucosa
(Img/ml), 0,1ml de tampdn acetato de sodio (200mM, pH 5,0) y 3,0 ml de reactivo
glucosa oxidasa/peroxidasa. Los calculos se realizaron con la plantilla que proporciona
el kit de Megazyme. Los resultados se calcularon mediante las ecuaciones 11, 12 y 13:

Glucanos totales (%) = AE X % X 90 (11)
a — Glucanos (%) = AE X % %X 9,27 (12)
B — Glucanos (%) = Glucanos totales — o — Glucanos (13)

Donde: AE = absorbancia reactivo — absorbancia blanco
F = factor para convertir la absorbancia en microgramos de D-glucosa
W = peso de la muestra analizada

3.6. Determinacién de proteina bruta

La proteina bruta se determind en los subproductos sélidos de champifién, ademas de
en los desarrollos alimenticios. Para cada tratamiento se analizaron tres muestras.

El contenido de proteina se obtuvo mediante el método Kjeldhal, siguiendo la técnica
general de la AOAC (2000), donde se determina el contenido de nitrégeno, para ser
transformado a través de un factor en proteina. El factor que la norma toma para esta
determinacion es de 6,25. Se pesd 1 g de subproducto en un tubo de digestion de 250ml
y se afiadieron cuatro pastillas de catalizador a cada tubo, unos gramos de piedra pdmez
y 25 mL de Acido sulfarico 96% PA, y peréxido de hidrégeno 30%. Se introdujeron los
tubos en el bloque digestor previamente calentado, 2020 Digestion Unit, Tecator,
(Suecia), se encendid la campana extractora, se colocé la trompa encima de los tubos y
se abrid el agua de refrigeracion. Se mantuvieron una hora y media a 4002C y se dejaron
enfriar. Una vez frio, se afiadieron 25 mL de agua desionizada y 4 gotas de indicador
fenolftaleina 1%. Para la valoracion, en un Erlenmeyer de 250 mL se afiadieron 25 mL de
acido borico 4% y 6-8 gotas de indicador mixto, y luego en el destilador de nitrégeno se
agregaron 50ml de hidréxido sddico, y el destilado se recogidé sobre un vaso de plastico
que se valoré hasta la coloracién original, violeta, con Acido Clorhidrico 0,1 mol/L. Los
resultados se calcularon mediante la ecuacién 14:

(V1-vo)
(M—-Mo)

Proteina bruta (%)(base himeda) = 0,875 X (14)

Donde: Vi=volumen en ml de 4cido clorhidrico gastado en la valoracidn
V,=volumen en ml de acido clorhidrico gastado en el ensayo en blanco
M= peso en gramos de la muestra pesada
Mo= peso, en gramos de la muestra adherida al vidrio de reloj
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3.7. Determinacién de la Actividad de agua (aw)

La actividad de agua se midid por triplicado en cada uno de los subproductos obtenidos
mediante MWD.

Para cada residuo deshidratado se determind la actividad de agua (aw) del control y de
los subproductos con el equipo que se muestra en la figura 12 (4TE, Aqualab, Espafia).
La aw tiene que encontrase por debajo de 0,89 como exige la legislacién, para que no
haya proliferacion de Listeria monocytogenes (Elika, 2013).

Figura 12. Equipo medida actividad de agua (aw).

3.8. Color

Se determind el color tanto en los subproductos obtenidos por MWD como en los
alimentos obtenidos conteniendo los subproductos a lo largo de su vida util.

Para la determinacion de color se utilizé un Colorimetro (ChromaMetrs CR400/410,
Konika Minolta, Espafia) (figura 13), realizando 5 medidas en cada uno. Previamente a
la toma del color de las muestras, se calibré el equipo con una placa blanca. Una vez
calibrado el colorimetro, se midid el color de las muestras utilizando un el tubo de
proyeccion con cristal en las muestras liquidos y un tubo de proyeccidn sin cristal en las
muestras sélidas.
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Figura 13. A laizquierda, ejes espaciales para los parametros "L" "a" "b". A la derecha,
medicién con el colorimetro Minolta CR400/410.

Los tres parametros en el modelo representan la luminosidad de color (L*, L*=0
rendimientos negro y L*=100 indica el blanco), su posicidon entre magenta y verde (+a*
= magenta, —a* = verde) y su posicidén entre amarillo y azul (+b* = amarillo, —b*= azul)
(Diaz Andrea et al., 2019). Con esos tres datos se calculd la diferencia de color (A E),
croma (C) y tono (h) (ecuaciones 15, 16 y 17.

A E*= [(AL®2+(Aa*)2+(ADb*)2])% (15)

C*x= (a*z + b*2)1/2 (16)

h = arctan (b*/a*) (17)
3.9. Textura

Para la determinacion de la textura de los alimentos obtenidos se utilizd un
texturometro (TA.XT plus Texture Analyser, Stable micro System products, Goaldming,
England) (figura 14). Se realizaron 10 repeticiones de cada producto (Chen Lan et al.,
2013) en condiciones especificas para cada uno de ellos. Los pardmetros especificos que
mides en cada producto estan descritos en los siguientes apartados.

3.9.1. Salsa de tomate y kétchup

En la salsa de tomate y kétchup, se determind la viscosidad, expresada en g, mediante
extrusion con una sonda de 25mm en un vaso de 50mm de didmetro y 75mm de altura
(figura 14). El vaso se llend por la mitad y los parametros utilizados fueron: distancia de
compresién de 30 mm y velocidad de ensayo de Imm/segundo.
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Figura 14. Andlisis de textura de la salsa de tomate y del kétchup.

3.9.2. Hamburguesa vegana y Bizcocho

La textura de las hamburguesas y los bizcochos consistiéo en un Andlisis de Perfiles de
Textura (TPA) en compresion expresada en g. Se tomaron muestras de lugares aleatorios
de cada hamburguesa, y del bizcocho partido por la mitad, y se sometieron a una prueba
de compresién de dos ciclos. Las muestras se comprimieron hasta el 60% de su altura
original con una sonda cilindrica de 6 cm de didmetro y una velocidad de la cruceta de 2
mm/s, obteniéndose el valor de la dureza en gramos (g).

Figura 15. Analisis de textura de la hamburguesa vegana y del bizcocho.
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3.9.3. Pasta fresca

La textura de los espaguetis se midié mediante el método de elongacidn con el que se
mide la resistencia a romperse, en gramos, en el que se estira un espagueti hasta que se
fractura. Los parametros de este ensayo fueron: velocidad de ensayo de 3mm/s y
distancia de 40mm.

Figura 16. Analisis de textura de la pasta fresca.
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4. Analisis sensorial de los nuevos productos

La sala de catas de Ctic Cita se adecué siguiendo la Guia general para el disefio de una
sala de cata segun la norma ISO 8589:2010/Amd 1:2014 para Andlisis sensorial. En la
sala de catas se encuentra un espacio independiente para cada catador, y con una luz lo
mas parecida a la luz solar, uniforme, regulable y con luz difusa para apreciar el color de
los alimentos.

Para llevar a cabo el andlisis sensorial de alimentos se ha seguido la Norma UNE-ISO
6658, guia general sobre el uso del analisis sensorial. En primer lugar, se establecio el
objetivo del estudio que fue determinar el grado de aceptabilidad de los productos.

Segun la norma seguida para la organizacién y realizacidon del analisis sensorial, el
analisis sensorial de los alimentos se realizé con un panel de cata constituido por 10
catadores expertos entrenados segun la norma ISO 5496. Estos evaluaron las muestras
“a ciegas” en cabinas sensoriales normalizadas, con el objetivo de conocer los
parametros criticos organolépticos de cada producto estudiado. Ademds, a cada
muestra se le asignd un codigo aleatorio.

Figura 17. Foto de una cata de los desarrollos alimenticios

En el anexo 1, pueden consultarse los cuestionarios utilizados para los diferentes
productos y en las figuras 18 y 19, se muestran los utilizados para el caso particular del
producto tipo bizcocho, a modo de ejemplo.

A continuacién, se detallan los estudios del perfil sensorial y test heddnico, que dan la
informacidn para el estudio organoléptico de las muestras.
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4.1. Perfil sensorial

Los perfiles sensoriales son procedimientos utilizados para evaluar, de forma
reproducible, los atributos de una muestra y cuantificar su intensidad con escalas. La
escala va desde ausencia de percepcidon a maxima percepcion percibida. Los resultados
de las escalas se transformaron en numéricos para poder cuantificarlos.

Para el andlisis del perfil sensorial de los productos alimenticios que se han desarrollado
en esta tesis se tuvieron en cuenta diferentes parametros que influyen en la
aceptablidad de los productos, que se puntuaron del 1 al 10, excepto el nimero de
masticaciones que cada catador apuntaba el valor final. Todo esto se llevd a cabo en
base a la Guia general para establecer un perfil sensorial (ISO 13299:2016).

MUESTRA BIZCOCHO

L J

INTENSIDAD DE COLOR # ¥
CLARCO OSCURO

INTENSIDAD DE OLOR.  +
MNADA MUCHO

*

INTENSIDAD DE FLAVOR +# -
MADA MUCHO

-

FLAVORES ANOMALOS INTENSIDAD
SABORES ANOMALOS INTENSIDAD
DUREZA * *
NADA DURO MUY DURO
MASTICABILIDAD
NADA MASTICABLE MUY MASTICABLE

NUMERO DE MASTICACIONES

*

JUGOSIDAD *
MADA JUGOSO MUY JUGOS0

*

GOMOSIDAD *
NADA GOMOSO MUY GOMOS0

*

ESPONJOSIDAD *
NADA ESPONIOSO MUY ESPONIOSO

Figura 18. Ejemplo de hoja de perfil sensorial.
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4.2. Método sensorial heddnico

Segun la norma UNE-ISO 6658, el test heddnico permite la valoracion del grado de
satisfaccién general que le produce un producto utilizando una escala que le
proporciona el analista.

Las muestras se cataron en un orden secuencial monddico (una a una) en diferente
orden para cada catador, siguiendo un disefio de bloques completo, para minimizar el
efecto muestra. Los catadores puntuaron del 1 al 9 el agrado o desagrado que les
producia el aspecto por el que se les preguntaba de cada alimento.

CODIGO DE MUESTRA:

P1. :Cuanto te gusta el ASPECTO del producto?

1 2 3 4 ] B 7 B ]

Mi me gusta ni M gusta
me disgusts mucha

Ma me gusta

P2. :Cuanto te gusta el COLOR de aste producto?

1 2 el 4 5 E 7 2 o

i me gusta ni e gusta

Ma me gusts .
= me disgusts mucha

P3. :Cuanto te gusta el OLOR de este producto?

1 2 3 4 ] B 7 B ]

Mi me gusta ni M gusta
me disgusta mucha

Ma me gusta

P4. :Cuanto te gusta el SABOR de este producto?

1 2 3 4 E] & 7 B o

Mi me gusta ni IWie gusta

Mo me g usta .
s me disgusta mucha

P5. ;iCuanto te gusta la TEXTURA de este producto?

1 2 3 4 E] E 7 B ]

i me gusta ni Ivie gusta

Mo me g usta .
s me disgusta mucha

P&, :Cuanto te gusta GLOBALMENTE?

1 2 El 4 E] E 7 B o

i me gusta ni e gusta

Ma me gusts .
= me disgusts mucha

Figura 19. Ejemplo de hoja de método sensorial heddnico.
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5. Analisis estadistico de resultados

Se realizaron dos repeticiones de cada tratamiento. La caracterizacién de los
subproductos se realizd en un minimo de tres determinaciones analiticas.

De cada grupo de datos, se eliminaron los valores aberrantes mediante el procedimiento
de Identificacidn de Valores Atipicos (outlier), para poder separar una observacion que
no proviene de la misma distribucidon que el resto de la muestra.

Una vez se eliminaron los datos aberrantes, todos los datos obtenidos tras las
determinaciones analiticas se trataron estadisticamente mediante un ANOVA con el
programa Statgraphics centurion 19 (Statgraphics Technologies, Inc., The Plains,
Virginia, Estados Unidos). Se realizd una prueba Multiple de Rangos mediante el
procedimiento ANOVA simple con el que se obtuvieron las diferencias significativas.
Ademas, se realizo el test de Tukey para conocer el sentido de esas diferencias cuando
las hubo.
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RESULTADOS Y DISCUSION

En esta seccidn se muestran y se discuten los resultados de los tratamientos MWD,
MWAE, PEFAE y USAE, mediante la caracterizaciéon de los productos obtenidos y las
propiedades de los alimentos formados con los mismos. La seccién se divide en dos
apartados, uno donde se exponen y discuten los resultados de la obtencion y
caracterizacion de los 6 subproductos, y otro, dedicado a los 4 alimentos desarrollados
con los subproductos incorporados.

1. Obtencion y caracterizacion de los subproductos

1.1. Subproductos obtenidos de residuos de cardo

Los residuos de cardo descritos en el apartado 1 de Materiales y Métodos, se dividieron
en 4 lotes. Uno fue expuesto a MW para su deshidratacion (MWD) y otro, a la MWAE.
Otra parte de los residuos fue sometida a PEFAE y una ultima porcién a la combinacion
de PEFAE y MWD.

1.1.1. Efectos de los tratamientos con microondas (MW)

1.1.1.1.  Deshidratacion (MWD)

Dependiendo de la potencia utilizada en la MWD de los residuos de cardo, se alcanzé
diferente temperatura durante el tratamiento, aumentando esta con la potencia
utilizada. Como se observa en la figura 20, en todos los casos se alcanzé una temperatura
aproximada de 1202C, salvo en el tratamiento con la mayor potencia (4000W), con el
gue se alcanzé una temperatura de 1309C. Utilizando 1000W de potencia se necesitaron
15 minutos para alcanzar una temperatura de 1159C, mientras que al utilizar potencias
de 2000W, 3000W y 4000W se pudo reducir el tiempo de duracién del tratamiento hasta
los 7, 5 y 4 minutos respectivamente. El tiempo se redujo la mitad al aumentar la
potencia de 1000W a 2000W, un 66,6% al aumentar a 3000W y un 73,3% cuando se
utilizé la mdaxima potencia. Por lo tanto, cuanto mas alta fue la potencia, mas
rapidamente se calentd el producto y menor fue el tiempo de tratamiento necesario
para deshidratarlo. Ello concuerda con lo expuesto por Maupoey et al., 2001 para el
secado de alimentos por aire caliente.

Ademads, la subida de temperatura fue mas gradual cuando se utilizaron potencias
bajas/medias que cuando se utilizaron las potencias altas, porque con las potencias mas
altas el aporte de energia fue mayor.
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Figura 20. Perfil de temperatura durante los tratamientos de deshidratado mediante
microondas (MWD) de residuos de cardo. Leyenda: Cardo deshidratado (CD) - potencia
emitida en W.

La tabla 6 muestra las condiciones de tratamiento y los resultados de la densidad
energética de los tratamientos de MWD para conseguir una humedad por debajo del
5%, y asi evitar la proliferacion microbiana y conseguir la estabilizacion del subproducto
(Gascon et al., 2013).

Tabla 6. Condiciones de tratamiento y densidad energética aplicada en los diferentes
tratamientos con microondas para deshidratar (MWD) los residuos de cardo.

Peso Tiempo | Potencia | Potencia Potencia D.E. (W

Tratamiento (kg) (h) emitida reflejada | absorbida h/kg)
CD 1000-30 | 0,179 0,50 1000 629,76 370,24 1028,87
CD 2000-30 | 0,175 0,50 2000 1239,06 760,94 2162,38
CD 3000-15 | 0,176 0,17 3000 1432,59 1567,41 1483,28
CD 4000-6 0,177 0,10 4000 2004,59 1995,41 1126,91

[Cardo deshidratado (CD) - potencia emitida en W — tiempo en minutos]. D.E.: densidad energética.

Como se muestra en la tabla 6, la densidad energética mas elevada fue 2.162W h/kg y

se obtuvo en el tratamiento con 2000W de potencia. Ello fue debido a que este

parametro esta directamente relacionado con la potencia y el tiempo aplicados. En este

tratamiento, el tiempo fue mas largo que en los de mayor potencia. En cambio, si se

compara con el tratamiento en el que se usé una potencia de 1000W durante el mismo

tiempo, la densidad energética, 1.028,87W h/kg, fue menor. El consumo energético de
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secado depende de la eficacia de la transferencia de calor, del caudal de aire en
circulacion o las pérdidas de calor. Al igual que en esta tesis doctoral, Cuvertino Calderén
(2004) observo que, a medida que la humedad del aire disminuyd, el gasto energético
del proceso se redujo. Ademas, cuanto mas alta fue la temperatura de aire empleado,
mayor fue la cantidad de energia necesaria para calentarlo. A su vez, una temperatura
de trabajo mads alta acelerd el proceso, reduciendo considerablemente el tiempo de
secado. Por tanto, al aumentar la temperatura de secado se redujo el gasto energético
empleado para el calentamiento, agilizando el secado y pudiendo aumentar su
productividad, tal y como estudié Galan Lacarra en 2011.

Por lo cual, el tratamiento que mostrd un resultado mas eficiente en cuanto a densidad
energética fue el de 4000W con una densidad energética de 1126,91W h/kg.

Humedad

En la figura 21 se observa la evolucidn de la humedad de los subproductos a lo largo del
tiempo de tratamiento. En los tratamientos a 1000W y 2000W de potencia durante 30
minutos se tomaron las muestras a 5, 15 y 30 minutos, en el de 3000W 15 minutos se
tomaron alos 5y 15 minutos y en el de 4000W 6 minutos se tomaron alos 5y 6 minutos.

S
I

m CD 1000-30

= CD 2000-30
CD 3000-15
CD 4000-6

- L
0 5 6

15 30

100

Humedad (%)
N w ay (9] [e))] ~ (0] [(o]
o O O O O o o o

=
o

o

Tiempo (min)

Figura 21. Evolucién de la humedad durante los tratamientos de deshidratado mediante
microondas (MWD) de residuos de cardo. Leyenda: Cardo deshidratado (CD) - potencia emitida
en W —tiempo en minutos.

La humedad inicial en los residuos de cardo fue de 92,8%. En todos los tratamientos de
MWD se consiguié reducir la humedad hasta un 4% o 3%, pero algunos necesitaron
tiempos muy largos de exposicién a las MW, como se muestra en la figura 21. Esto es
debido a que a medida que se aumentd la potencia, el tiempo de tratamiento disminuyd,
como afirmo Prieto y Jimenez (2020).
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En la industria alimentaria se pretende que los tiempos de procesado sean cortos y que
se conserven todas las caracteristicas del producto. Por ese motivo, y teniendo en
cuenta estos aspectos, los mejores tratamientos con respecto al tiempo de procesado,
fueron en los que se utilizé6 una potencia de 3000W durante 15 minutos y 4000W
durante 6 minutos. En los tratamientos con 1000W y 2000W fue necesario un tiempo
demasiado largo para poder aplicarse industrialmente. Ademads, con una potencia de
1000W, a pesar del tiempo largo de tratamiento, la humedad no bajé del 10%, lo que
permite el crecimiento microbiano que afecta a la estabilidad de los productos
deshidratados durante el almacenamiento (Gascon et al., 2013).

Color

Como se observa en la figura 22, todos los tratamientos de MWD fueron eficaces para
conseguir secar el residuo de cardo sin llegar a carbonizarlo. Cabe sefialar que con una
potencia de 1000W, el subproducto presentd un aspecto algo carbonizado, cosa que no
ocurrié utilizando las potencias mds altas, que mostraron un aspecto aceptable al ser
mas corto el tiempo de tratamiento. Ello se hizo patente con los resultados de medida
instrumental de color recogidos en la tabla 7.

C) 3000-15 D) 4000-6

Figura 22. Aspecto de los subproductos de cardo después de los tratamientos con MWD.
Leyenda: Potencia emitida en W - tiempo en minutos.

69



Tabla 7. Parametros de color de los subproductos de cardo deshidratados.

Subproducto L* a* b* C h AE
CT inicial 53,71+1,16° | 4,27 +0,32¢ 13,27 £ 0,552 96,18 + 2,07° 1,26 + 0,012 -
CD 1000-30 | 55,74+1,26° | 4,04+0,62c° 16,72 + 0,80° 148,31 + 13,91%° 1,33 +0,04° 9,98 + 0,022
CD 2000-30 | 55,98+1,81° | 3,56+0,21%° 16,55 + 0,90° 143,74 + 14,71° 1,36 +0,02¢ 9,42 +0,01°
CD 3000-15 | 57,03+1,33° | 3,43 +0,35° 17,46 +0,75¢ 158,64 + 13,08¢ 1,38 +0,02° | 16,87 +0,00°
CD 4000-6 57,12 +£2,05° | 3,88 +0,32" 18,28 +0,62¢ 174,81 +11,13¢ 1,36 +0,02° | 19,27 +0,01°

Valor medio * desviacién estandar. Letras diferentes en cada columna indican diferencias significativas entre
tratamientos (P < 0.05). CT: control. [Cardo deshidratado (CD) - potencia emitida en W - tiempo en minutos]. L*:
luminosidad (L=0 rendimientos negro y L=100 indica blanca). a*: posicion entre magenta y verde (+a= magenta, frente
a —a=verde). b*: posicidn entre amarillo y azul (+b = amarillo frente a —b= azules). AE: diferencia de color. C: croma.
h: tono.

En la tabla 7, en lo relativo a luminosidad (L*), se observaron diferencias significativas
entre el subproducto control (CT inicial) y el resultante de los distintos tratamientos,
siendo mas luminosos los subproductos obtenidos mediante MWD porque se mantuvo
el color del subproducto sin tender a negro. Para el valor de a* se observé que el color
tendidé mas a verde a medida que aumenté la intensidad de tratamiento, aunque no se
encontraron diferencias con el control y el tratamiento de 1000W. Sin embargo, se vio
una disminucion del valor de 0,5 — 0,6 en los tratamientos de 2000W y 3000W, mientras
gue en el tratamiento de mayor potencia la disminucién fue menor, de 0,16. El valor b*
mostré diferencias entre el control y todos los tratamientos, y esas diferencias
aumentaron su valor de 0,74 a 1,56 a medida que aumentd la potencia de tratamiento
a potencias de 3000W y 4000W respectivamente mostrando estos ultimos diferencias
significativas entre ellos y el resto de subproductos, aunque todos tendieron mas al
amarillo que al azul.

Como se muestra en la tabla 7, el croma (C) del subproducto de cardo aumenté a medida
gue aumentd la intensidad de la potencia de tratamiento y se redujo el tiempo de
tratamiento, siendo menor cuando no se aplicé ningun tratamiento, mostrandose
diferencias significativas entre el control y los tratamientos, y los subproductos
obtenidos con las potencias altas y el resto de los subproductos. Sin embargo, el tono
(h) fue similar en todos los tratamientos mostrando diferencias significativas con el
control y con el tratamiento de 1000W. La diferencia de color (AE), aumentd a medida
gue aumentd la intensidad de tratamiento, siendo similar entre los dos tratamientos de
menor potencia por un lado y entre los de mayor potencia por otro.

Los valores de los pardametros L*, a* y b*, indicaron que los subproductos obtenidos
mediante MWD se oscurecieron, sin embargo, fueron mas brillantes que el control (CT
inicial) sin tratamiento.

Segun el C, h y AE, el color de los subproductos se vio afectado cuando se aumenté la
potencia de tratamiento, aumentando esa diferencia con las potencias mas elevadas,
3000W y 4000W.

En esta tesis doctoral, se ha demostrado que L* no mostré diferencias significativas con
la disminucién del tiempo de tratamiento, que a* disminuyd con el aumento de la
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temperatura aumentando su intensidad de color verde, sin embargo, b* se incrementé
con el tiempo y la temperatura de tratamiento aumentando la intensidad del color
amarillo, tal como reportaron Ortega Quintana y Montes Montes (2015). Estos
parametros indicaron que la temperatura y el tiempo de tratamiento afectaron al color
de los subproductos, con un aumento de su intensidad en color verde y amarillo a
medida que aumenté la potencia de tratamiento.

Como consecuencia de los resultados obtenidos, para la deshidratacion de los residuos
de cardo, se seleccionaron las condiciones de tratamiento, teniendo en cuenta como
criterios la humedad y el aspecto del subproducto deshidratado, asi como la densidad
energética aplicada para obtenerlos. Estas condiciones de tratamiento fueron: 15
minutos con una potencia de 3000W y 6 minutos al utilizar la potencia de 4000W. En
los productos obtenidos cuando se aplicaron MW se determind su capacidad
antioxidante y fibra.

Actividad de agua

La tabla 8 muestra los resultados de actividad del agua (aw) en los diferentes
subproductos de cardo deshidratado.

Tabla 8. Actividad de agua en los subproductos de cardo deshidratados.

Subproducto Ow
CT inicial 0,9602 + 0,01
CD 1000-30 0,4485 + 0,01
CD 2000-30 0,449 + 0,00
CD 3000-15 0,4519 £ 0,01
CD 4000-6 0,4406 * 0,02

Valor medio + desviacidn estandar. Los datos del control inicial (CT inicial)
y de los tratamientos microondas se presentan en actividad de agua (aw) que no
tiene unidades. [Cardo deshidratado (CD) — potencia emitida en W - tiempo en minutos].

El cardo tiene un pH de alrededor de 8 (MAPA, 2016), con lo cual puede haber
crecimiento de microorganismos como S. aureus, Salmonella, Clostridium perfringens,
Listeria monocytogenes y Bacillus cereus tal y como marca el Real Decreto 135/2010
B.O.E. 25/02/2010, por lo que hay que disminuir la humedad por debajo del 7% y la aw
hasta valores de 0,6.

La aw en todos los subproductos de cardo obtenidos mediante MWD se encontré en
valores aproximados de 0,45 como se observa en la tabla 8. Estos valores son muy
adecuados para evitar el crecimiento microbiano, por ejemplo, el valor limitante de aw
es 0,8 para que no haya crecimiento de Listeria monocytogenes (Elika, 2013).

Ademds, los valores de ayw al aplicar el tratamiento MWD disminuyeron con respecto al
control con el aumento de la potencia de tratamiento porque permitid la evaporacién
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del agua a mayor velocidad. Con el tratamiento que mayor aw se conservé fue con el de
3000W.

Capacidad antioxidante

En todos los subproductos de cardo, para poder comparar los resultados obtenidos con
respecto a la temperatura y el tiempo de tratamiento se analizé la capacidad
antioxidante a través de tres determinaciones distintas, ya que cada una de ellas ofrece
una informacién diferente. La determinacién de polifenoles totales indica el contenido
de polifenoles presentes en el subproducto, mientras que la capacidad antioxidante
DPPH muestra la capacidad antioxidante frente a radicales libres, y la capacidad
antioxidante FRAP muestra el poder antioxidante en la transferencia de electrones.

Tabla 9. Polifenoles totales, actividad antioxidante DPPH y FRAP en los subproductos de cardo
deshidratados.

Pollfenoles’tQtaIes DPPI-! (Hmol FRAP (umol TE/mg
Subproducto (mg/kg acido trolox inicial /g
» producto)
galico) producto)

CT inicial 3829,71 £ 22,52°¢ 13,80 £ 0,25°¢ 1039,33 +19,61°
CD 1000-30 404,67 + 5,54% 1,11 +0,01° 125,02 + 3,19°
CD 2000-30 344,40 £ 18,48 0,96 + 0,02 76,18 £ 18,32°
CD 3000-15 453,86 + 28,08 0,89 £0,01° 113,35 +21,50°

CD 4000-6 485,44 + 14,31° 0,88 £ 0,03° 86,66 £ 11,26°

Valor medio + desviacidn estdndar. Datos expresados en materia seca. Letras diferentes en cada columna indican
diferencias significativas entre tratamientos (P < 0.05). CT: control. [Cardo deshidratado (CD) - potencia emitida en W
- tiempo en minutos].

Como se observa en la tabla 9, cualquiera de los tratamientos de MWD de los residuos
de cardo produjo una reduccidon muy significativa de la capacidad antioxidante del
subproducto con respecto al control sin tratar, indicativo de que el aumento de
temperatura destruyé los compuestos antioxidantes que son termolabiles. Al igual que
lo observado en esta tesis doctoral, Esparza-Martinez et al. (2016), en un estudio sobre
zumo de mandarina, encontraron que el tiempo prolongado de exposicion a alta
temperatura afectd mas a los antioxidantes que el aumento de la temperatura,
disminuyendo el contenido de antioxidantes con la subida de temperatura del ambiente
como ocurrio al deshidratar los residuos para obtener subproductos.

Sin embargo, cuando se compara la concentracion de polifenoles totales entre

tratamientos, se encontraron diferencias significativas entre el tratamiento de 2000W y

los de 3000W y 4000W, siendo mayor el contenido de polifenoles en el tratamiento en

el que se utilizé 4000W de potencia. Con esto, la concentracién de polifenoles totales

de los subproductos de cardo fue un 14% superior al resultante del tratamiento de

2000W de potencia, que fue en el que menor concentracién se observd. Al aplicar
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4000W de potencia se consiguié mayor concentracion de polifenoles que con el resto
de los tratamientos porque el tiempo utilizado fue menor, sélo 6 minutos para alcanzar
una temperatura muy similar, lo que permitié que los compuestos no se destruyeran y
que se evaporara el agua (molécula formada por enlaces covalentes a un atomo de
oxigeno que se destruyen al incrementar la temperatura) con rapidez al igual que en los
mostrado por Esparza-Martinez et al. (2016). Todo esto ocurrié porque los compuestos
fendlicos estan formados por uno o varios anillos fendlicos (Quifiones et al., 2012) los
cuales cuando se alcanza la temperatura de 602C se destruyen por el largo tiempo de
tratamiento, pero a partir de 1302C se reduce significativamente su concentracion,
aunque el tiempo de tratamiento fuera corto, igual que se vio en el estudio de Acevedo
Alzate et al. (2017).

La mayor concentracién retenida de polifenoles totales en los subproductos
deshidratados de cardo con potencias mas altas y tiempos mas cortos de tratamiento se
ha observado también en otros productos, tal y como se ha demostrado en los estudios
de Barrientos y Rosemary (2018). Estos autores, demostraron en estudios llevados a
cabo en nisperos, que los polifenoles pueden resistir temperaturas altas durante
tiempos cortos de tratamiento mas que tiempos largos y temperaturas medias-alta.
Tiempos largos de tratamiento provocan la disminucién de la concentracidn de estos
compuestos, efecto que se debe a una exposicién mayor al oxigeno y la luz, como lo que
observaron Prieto y Jiménez, 2020 en el cocinado de alimentos.

Ademads de evaluar la concentracién de polifenoles totales como forma indirecta de
medir la capacidad antioxidante de los subproductos deshidratados de cardo, se
determind esta directamente a través de los métodos DPPH y FRAP. Como se muestra
en latabla 9, en lo relativo a la capacidad antioxidante DPPH, el subproducto control (CT
inicial) mostro diferencias significativas con los subproductos deshidratados con MW,
entre los que no hubo diferencias significativas con independencia de la potencia
aplicada. También se observa que entre los tratamientos de 1000W y 2000W de
potencia los valores fueron similares, aunque el resultado obtenido en el tratamiento
de 1000W fue 0,15 umol trolox inicial /g producto mayor. La capacidad antioxidante
DPPH del tratamiento de 1000W fue 0,2 umol trolox inicial /g producto, mayor que el
resto de tratamientos, porque los radicales determinados por el método DPPH se vieron
afectados por el aumento de la temperatura de tratamiento. Los radicales libre se ven
afectados por las altas temperaturas (Mufioz Rojas et al., 2014) como es el caso de las
temperaturas alcanzadas en los tratamientos descritos anteriormente.

Con respecto a la capacidad antioxidante medida segun la determinacién FRAP, el
control mostré diferencias significativas con todos los tratamientos, mientras que no se
encontraron diferencias entre tratamientos, mostrando que la capacidad antioxidante
FRAP no se vio afectada ni por el aumento de tiempo ni por el aumento de temperatura.

La capacidad antioxidante, medida tanto por el método del radical DPPH como el FRAP,

fue mayor cuando se utilizé la potencia de 1000W, aunque en el caso del FRAP no se
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vieron diferencias significativas con respecto al control. Esto ocurrié porque la actividad
de barrido del poder antioxidante férrico reductor se vio menos afectado por el tiempo
que con el aumento de la temperatura, como ocurrié en el estudio de Esparza-Martinez
et al. (2016) en zumo de mandarina. Esto es debido a que los enlaces que se determinan
mediante estas dos determinaciones se vieron mas afectados por la subida de
temperatura que los enlaces de las moléculas que forman los polifenoles.

Los polifenoles son los causantes principales de la actividad antioxidante medida por
DPPH vy FRAP. Pero tal y como estudié Mendoza-Isaza et al. (2020) en extractos de Stevia,
los compuestos fendlicos y la capacidad antioxidante estan relacionados en que el
mecanismo principal de capacidad captadora es a través de la captura del atomo de
hidrégeno por parte del DPPH para crear una molécula estable, aunque también puede
deberse a que el DPPH extrae un dtomo de hidrégeno del grupo hidroxilo de ciertos
acidos y derivados fendlicos, mientras que el ensayo de FRAP fue determinado a través
de la capacidad de reducir el hierro (lll) a hierro (ll) por medio de una reaccién de
transferencia de un electrén. Con lo cual las interacciones de moléculas que se miden
son diferentes y por eso se vieron afectadas de diferente manera por la temperatura y
el tiempo como demostro Escutia-Lopez et al. (2020) en extractos de Stevia.

Contenido en fibra dietética (FD)

En la tabla 10, se muestran los valores obtenidos de fibra dietética soluble (SDF),
insoluble (IDF) y total (TDF) en los subproductos de cardo. Se puede ver que se obtuvo
una mayor cantidad de IDF, valores que oscilaron entre 41 y 63 g/100g peso seco, que
de SDF, valores que oscilaron entre 0,77 y 0,94 g/100g peso seco, y que con el
tratamiento con el que mayor cantidad de IDF se conservd fue con el de 1000W de
potencia. Entre el subproducto control (CT inicial) y el tratamiento de 1000W no se
encontraron diferencias en las cantidades de IDF, obteniéndose 62g/100g peso seco, un
20% mas que con el tratamiento de 4000W de potencia en el que se obtuvieron 41,40
g/100g peso seco. A este respecto, Zayed y Farag (2020) propusieron el tratamiento por
MWD como opcidn para la obtencién de fibras de cardo y encontraron contenidos de
TDF en semillas de cardo sin tratar de 20—-27 g/100 g valores por debajo de los resultados
gue se muestran en la tabla 10.
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cardo deshidratados.

Tabla 10. Fibra dietética soluble (SDF), insoluble (IDF) y total (TDF) en los subproductos de

Subproducto IDF SDF TDF
CT inicial 63,10 £4,07° | 0,52+0,24%® | 63,61 4,62
CD 1000-30 | 62,08 +2,91° | 0,48+0,18® | 62,56 + 2,85°
CD 2000-30 | 58,98 +6,84° | 0,57+0,13% | 59,55+ 2,65
CD 3000-15 | 54,80+1,25° | 0,72+0,33° 55,52 + 1,56°
CD 4000-6 41,40+2,05° | 0,94 +0,07° 42,34 + 2,35°

Valor medio + desviacidén estandar. Datos expresados en g/100g peso de materia seca. Letras diferentes en cada
columna indican diferencias significativas entre los tratamientos (P < 0.05). CT: control. [Cardo deshidratado (CD) -
potencia emitida en W - tiempo en minutos].

Ademas, se obtuvo SDF, que es la mas dificil de conservar después de tratamientos de
secado porque es mas termolabil que la IDF, al estar constituida por componentes como
inulina, pectinas, gomas y fructooligosacdridos (Zayed y Farag, 2020). Esta SDF, que
aumentd con los tratamientos de mayor potencia porque disminuyé el contenido de
agua de la muestra, se asocia con un mejor control glucémico porque forma un gel que
ralentiza el transito intestinal y la absorcion de los hidratos de carbono simples, siendo
el Unico tipo de fibra con beneficios clinicos demostrados (Lehoux et al, 2023).

En la tabla 10, la TDF muestra la misma tendencia que la IDF, no encontrandose
diferencias significativas excepto con el tratamiento en el que se utilizaron 4000W de
potencia. Con ese tratamiento se reduce hasta un 20% el contenido de TDF en
comparacion con el control. Esta tendencia indica que la fibra se ve afectada por el
aumento de la temperatura al igual que en el estudio de Zayed y Farag (2020) en
alcachofa.

Gallego Garcia et al. (2023) observaron que la tecnologia MW es util para secar los
desperdicios de alimentos y residuos lignoceluldsicos, y para la obtencion de
compuestos bioactivos reduciendo el tiempo de proceso hasta un 50% respecto al
secado convencional. Sin embargo, hay que seguir investigando para tener en cuenta el
consumo de energia y el uso de quimicos para la extraccion, sin evitarlo, pero
reduciendo la cantidad de utilizacion y con unas condiciones mas suaves.

1.1.1.2.  Extraccion asistida por microondas (MWAE)

En las figuras 23A, 23B, 23C y 23D se muestran los perfiles de temperatura de la MWAE
para obtener extractos acuosos e hidroalcohdlicos (60:40) de cardo. En cada figura, se
muestran los tratamientos realizados, tanto para la obtencién de los extractos acuosos
como hidroalcohdlicos, con una de las potencias utilizadas durante 3, 6 y 9 minutos. En
ellas, puede observarse que cuando se utilizaron potencias de 1000W y 2000W, la
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temperatura aumentdé en menor medida en los extractos hidroalcohdlicos que en los
extractos acuosos.
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Figura 23. Perfil de temperatura para cada tratamiento de extraccién asistida por microondas
(MWAE) de residuos de cardo. A) 1000W, B) 2000W, C) 3000W y D) 4000W. Leyenda: Cardo
extracto (CE) — disolvente - potencia emitida en W - tiempo en minutos.
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Como se ve en la figura 23C, cuando se utilizé la potencia de 3000W, la temperatura
aumentd en menor medida en los extractos hidroalcohdlicos que en los extractos
acuosos. Esto mismo ocurrié cuando se utilizé la potencia de 4000W durante 3y 6
minutos, pero cuando se aumenté el tiempo de tratamiento hasta 9 minutos se alcanzé
la misma temperatura utilizando los dos tipos de disolventes. Esto se debid a que el
etanol se evapord mas rapidamente que el agua porque la temperatura de ebullicién
del etanol es de 782C (Velasco, 2014), menor que la temperatura de ebullicion del agua,
1009C. Ademas, pudo ser debido a que el producto absorbié mayor energia al principio
del tratamiento y disminuyé a medida que transcurrié el tiempo de tratamiento al igual
que en el estudio de Galan Lacarra (2011) en un secadero industrial.

Ademas, al igual que en los tratamientos para la MWD de los residuos de cardo, a
medida que se aumentd la potencia, aumentd la temperatura de tratamiento.

Para los extractos de cardo acuosos e hidroalcohdlicos se alcanzaron temperaturas
similares, una temperatura de entre 412C en el tratamiento con 1000W de potencia a 3
minutos y una temperatura de 1019C en el tratamiento de mayor potencia y tiempo
(4000W 9 minutos), por lo que influyd el solvente en menor medida que la potencia y el
tiempo de tratamiento para la extraccién de los compuestos que fueron los pardametros
gue provocaron la ruptura de las células.

A continuacion, en la tabla 11, se muestran las condiciones de tratamiento empleadas
para la obtencidn de extractos mediante MWAE vy la densidad energética calculada.

Tabla 11. Condiciones de tratamiento y densidad energética aplicada en los diferentes
tratamientos mediante extraccion asistida por microondas (MWAE) de los residuos de cardo.

Peso | Tiempo | Potencia | Potencia Potencia D.E. (W

Tratamiento (kg) (h) emitida reflejada absorbida h/kg)

CE acuoso1000-9 0,6 0,15 1000 628,33 371,67 92,92
CE acuoso 2000-9 0,6 0,15 2000 1127,59 872,41 218,10
CE acuoso 3000-9 0,6 0,15 3000 1255,90 1744,10 436,03
CE acuoso 4000-9 0,6 0,15 4000 1386,00 2614,00 653,50
CE etanolico 1000-9 0,6 0,15 1000 684,50 315,50 78,88
CE etandlico 2000-9 0,6 0,15 2000 1085,96 914,04 228,51
CE etandlico 3000-9 0,6 0,15 3000 1201,32 1798,68 449,67
CE etandlico 4000-9 0,6 0,15 4000 1381,85 2618,14 654,54

[Cardo extracto (CE) - disolvente - potencia emitida en W — tiempo en minutos]. D.E.: densidad energética.

Como se muestra en la tabla 11, a medida que aumento la potencia del tratamiento a

un mismo tiempo, aumentd la densidad energética, hecho que coincide con Bo-Lin et al.

(2023) en su estudio sobre la liofilizacién de pifia asistida por microondas. La densidad

energética fue mayor en los experimentos para obtener los extractos acuosos que en
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los hidroalcohdlicos, entre 14 y 1 W h/kg mayor dependiendo del tratamiento, porque el
etanol al tener una temperatura de ebullicidn mas baja que el agua se evapord con
mayor rapidez, con lo cual el tiempo de tratamiento se redujo.

En los extractos de cardo obtenidos mediante MWAE, se analizaron la concentracion de
polifenoles totales y la capacidad antioxidante tanto DPPH como FRAP, como se puede
ver en la tabla 12.

Capacidad antioxidante

En la tabla 12 se observa el contenido de polifenoles totales, actividad antioxidante
DPPH y FRAP en los extractos de cardo obtenidos mediante MWAE.

Tabla 12. Polifenoles totales, actividad antioxidante DPPH y FRAP en los extractos de cardo.

Extracto acuoso

Extracto hidroalcohdlico

Subproducto Polifenoles DPPH_ (-p.ljn0| FRAP (uumol TE Polifenoles DPPI-! (.ur.nol FRAP (umol
tc’>telzles (r"n_g/kg trolox inicial /g Jmg producto) tcztzj\les (r,n.g/kg trolox inicial /g TE /mg

acido galico) producto) acido galico) producto) producto)
CE 1000-3 1,82 +0,77° 0,16 + 0,012 3,80 + 0,062 1,21 +0,29° 0,17 + 0,002 4,46 + 0,812
CE 1000-6 1,86 + 0,762 0,16 + 0,002 4,06 +0,112b 2,12 + 0,76 0,19 +0,012b 4,76 + 0,142
CE 1000-9 6,73 + 0,80bcd 0,20 +0,00¢ 4,82 +0,07° 2,42 +0,98abc 0,22 +0,00° 5,29 + 0,242b
CE 2000-3 1,59 + 1,433bc 0,18 +0,01° 4,74 +0,65°¢ 1,06 +£0,332 0,20 + 0,00° 6,61 +0,42°
CE 2000-6 5,21 +0,93abc 0,20+ 0,01°¢ 5,09 + 0,164 2,12 + 0,302 0,27 +0,00¢ 8,87 +1,11°
CE 2000-9 7,76 £ 1,79 0,23 + 0,00 6,09 £ 0,29¢ 4,52 + 0,25 0,43 +0,00¢ 12,39 +1,30¢
CE 3000-3 3,68 £ 1,242b 0,18 +0,00° 4,42 +0,202bc 2,60 + 0,952bc 0,20 + 0,002b 5,43 £0,232b
CE 3000-6 5,54 + 0,772bcd 0,23 + 0,004 5,69 + 0,08¢e 5,12 +2,41d 0,37 £0,01d 11,21 +0,72¢
CE 3000-9 8,97 + 1,054 0,26 +0,00¢ 7,00 +0,10f 12,92 +2,42f 0,73 +0,018 20,65 + 0,06®
CE 4000-3 2,44 + 0,912 0,18 £0,01° 4,67 £ 0,10 3,91 + 1,19bcd 0,27 +0,00¢ 6,57 £ 0,04
CE 4000-6 5,51 + 2,92abcd 0,22 + 0,00 6,23 +0,86¢° 9,52 +1,00° 0,56 + 0,03f 20,37 +2,82¢
CD 4000-9 4,70 + 0,152bc 0,35 + 0,00f 11,67 £ 0,778 20,27 + 2,388 1,01+ 0,07" 29,54 + 0,69f

Valor medio + desviacidn estandar. Letras diferentes en cada columna indican diferencias significativas entre

tratamientos (P < 0.05). [Cardo extracto (CE) - potencia emitida en W - tiempo en minutos].

Como se muestra en la tabla 12, en los extractos de cardo, la concentracion de
polifenoles totales fue mayor en los extractos hidroalcohdlicos que en los acuosos por
la polarizacion del solvente al mezclarse agua con etanol y cambiarse las interacciones
entre las moléculas. Ademas, se observé una mayor concentracion de polifenoles totales
en los extractos hidroalcohdlicos cuando se aumentd la potencia de tratamiento a
3000W y 4000W, sin embargo, en los extractos acuosos la mayor concentracidon de
polifenoles totales se encontré al utilizar potencias de 2000W y 3000W. En los extractos
acuosos no se apreciaron diferencias significativas entre los diferentes tratamientos,
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mientras que en los extractos hidroalcohdlicos se apreciaron diferencias entre los
tratamientos de 4000W de potencia y el resto de tratamientos. Aplicando esta potencia
y utilizando como disolvente el agua, se observé la mayor concentracion de polifenoles
en los extractos (8,97 mg/| acido galico). Su analogo hidroalcohdlico fue superior con
20,27 mg/kg acido gélico, mas del doble, siendo el extracto hidroalcohdlico con mayor
cantidad de polifenoles totales en el que se utiliz6 4000W de potencia durante 9
minutos. La potencia mas alta causé la rotura de un mayor ndmero de células, lo que
causé la migracidon de los polifenoles al disolvente. Los resultados corroboran lo
encontrado en un vegetal de la misma familia que el cardo, la alcachofa, por Mena-
Garcia et al. (2020), aunque estos autores trabajaron en condiciones de tratamiento
diferentes, variando el tiempo y la temperatura de tratamiento y utilizando solventes
como metanol, agua, etanol y mezclas de ellos.

Ademas de la energia aplicada, en el proceso de MWAE, el tipo de disolvente también
influyd en la eficacia de la extraccion de polifenoles porque dependiendo del tipo de
enlace que se formod con el disolvente se extrajeron en mayor contenido, observandose
que la diferencia con el agua se debe a la presencia de etanol, el cual consiguidé una
mayor extraccién de los compuestos al ser un solvente con una polarizacién mayor que
el acuoso. En consecuencia, en la MWAE, la utilizacion de 4000W durante 9 minutos con
una mezcla agua:etanol al 60:40 como disolvente, dio lugar a la mdxima extraccion de
los polifenoles.

En la tabla 12 se observa como la capacidad antioxidante del extracto de cardo, medida
tanto con el método DPPH como el de FRAP, aumentd con el tiempo de tratamiento con
cada una de las potencias aplicadas y con el aumento de la potencia de tratamiento.
Ademads, se encontraron diferencias significativas de capacidad antioxidante de los
extractos entre los tratamientos con mayor potencia y tiempo (4000W 9 minutos) y el
resto de tratamientos. Comparando los extractos con mayor capacidad antioxidante que
se obtuvieron aplicando 4000W durante 9 minutos, se observé que, frente al radical
DPPH, fue 2,8 veces mayor en el extracto hidroalcohdlico, y segin el método FRAP, el
resultado fue 2,5 veces mayor en ese extracto. Otros autores como Chihoub et al.
(2019), obtuvieron, al igual que en esta tesis doctoral, extractos hidroalcohdlicos de
cardo con valores de la capacidad antioxidante DPPH de 0,07 umol trolox inicial /g
producto. Si comparamos los resultados de estos autores con los de esta tesis doctoral
la extraccion fue menor porque usaron menor cantidad de solvente y de cardo, aunque
el tiempo fuera mayor (1h).

Como se muestra en la tabla 12, para la capacidad antioxidante DPPH en los extractos
acuosos, ademas, se observé como al aumentar la potencia en el mismo intervalo de
tiempo, se aumentd la concentracion de los antioxidantes, mientras que en el FRAP esa
diferencia no se observé hasta que se aumenté la potencia a 2000W. Mientras que en
los extractos hidroalcohdlicos aumentd la concentracién de polifenoles cuando se
aumenté el tiempo de tratamiento a 6 y 9 minutos al aumentar la potencia a 3000W y
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4000W, al igual que lo observado en los resultados obtenidos por el método FRAP, pero
en este caso las diferencias significativas también se observaron con 2000W de potencia
de tratamiento. Sin embargo, al analizar la capacidad antioxidante DPPH en el mismo
tiempo de tratamiento aumentd siempre la concentracidn cuando se aumenté la
potencia de tratamiento.

Sharad Mali y Kumar (2023) estudiaron la tecnologia MWAE en comparacién con la
extraccién convencional para valorizar y evaluar los atributos funcionales del polvo de
cascara de judia negra, consiguiendo obtener antocianinas, polifenoles y actividad
antioxidante ademads de la inhibicién de a-amilasa y la a-glucosidasa. Los resultados
mostraron que MWAE obtuvo un mayor rendimiento de contenido de antocianina,
DPPH vy actividad ABTS en comparacidon con la extraccion convencional. En estudios
futuros se debe investigar sobre la separacién y purificacion del extracto para mejorar
el rendimiento bioactivo de los componentes individuales responsables de las
actividades bioldgicas.

1.1.2. Extraccidn asistida por pulsos eléctricos de intensidad moderada
(PEFAE)

En la tabla 13, se muestran las concentraciones de polifenoles totales y las capacidades
antioxidantes DPPH y FRAP en los subproductos obtenidos tras la aplicacién de PEFAE
de los residuos de cardo.

- Subproductos liquidos:

Tabla 13. Polifenoles totales, actividad antioxidante DPPH y FRAP en los subproductos liquidos
de cardo obtenidos mediante extraccidn asistida por pulsos eléctricos (PEFAE).

Liquidos
Subproducto Polifenoles DPPH (umol FRAP (umol
totales (mg/kg | trolox inicial /g TE /mg
acido galico) producto) producto)
0,5 kV/cm10 p 0,19 +0,07° 0,04 + 0,002 1,05 + 0,012
0,5kV/cm25p | 0,28 +0,05° 0,05 + 0,002 1,08 + 0,002
1kV/cm 10 p 0,19 + 0,072 0,05 + 0,002 1,08 + 0,032
1kV/cm 25 p 0,22 + 0,042b 0,05 + 0,002 1,05 + 0,002
2 kV/em 10 p 0,18 + 0,022 0,05 + 0,002 1,06 + 0,022
2kV/cm 25 p 0,24 + 0,042b 0,05 + 0,002 1,08 + 0,042

Valor medio * desviacion estandar. Letras diferentes en cada columna indican diferencias significativas entre los
tratamientos con Pulsos eléctricos (P < 0.05). p: pulsos.

En la parte liquida resultante de la PEFAE de residuos de cardo en distintas condiciones
de tratamiento, como se observa en la tabla 13, no se encontraron diferencias
significativas en la capacidad antioxidante FRAP y DPPH, mientras que si las hubo en su
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concentracion de polifenoles totales entre los tratamientos en los que se aplicé mayor
numero de pulsos y menor campo eléctrico. En el caso de los polifenoles totales, su
concentracion aumenté al aumentar el nimero de pulsos aplicado. Al igual que
encontraron Naliyadhara et al. (2022) en diferentes frutas y hortalizas, el aumento de la
intensidad de campo a 2 kV/cm no significd un aumento de la extraccion de polifenoles.

- Subproductos sélidos:

Al analizar la capacidad antioxidante y los polifenoles totales de la parte sélida (tabla 14)
después del tratamiento con PEFAE, se observod que en la parte sélida, tal y como era de
esperar, se encontraron la mayor parte de los compuestos de interés.

Tabla 14. Polifenoles totales, actividad antioxidante DPPH y FRAP en los subproductos sélidos
de cardo obtenidos mediante extraccién asistida por pulsos eléctricos (PEFAE).

Sélidos
Subproducto Polifenoles DPPI-! (.ur'nol FRAP (umol /mg
totales (mg/kg | trolox inicial /g
acido galico) producto) PlielE)
0,5 kV/cm10 p 141,35 + 5,68 8,06 + 0,232 371,39 + 10,872
0,5kV/cm 25p | 159,03 + 24,972 9,09 + 0,02b¢ 344,93 + 21,992
1kV/cm 10 p 161,15 + 9,032 9,21 +0,01bc 378,33 £ 24,652
1kV/cm 25 p 150,25 + 28,822 10,55 + 0,044 429,61 + 57,462
2kV/cm 10 p 121,61+ 21,762 9,50 + 0,00¢ 480,30 *+ 27,492
2kV/cm 25 p 161,81 + 20,072 8,67 + 0,020 387,82 + 26,302

Valor medio * desviacion estandar. Datos expresados en materia seca. Letras diferentes en cada columna indican
diferencias significativas entre los tratamientos con Pulsos eléctricos (P < 0.05). p: pulsos.

En la tabla 14, se comparan los resultados obtenidos en los extractos de cardo al aplicar
los diferentes tratamientos, sin observarse diferencias significativas ni en Ia
concentracion de polifenoles totales ni en su capacidad antioxidante FRAP, mientras que
el tratamiento con 25 p a 1 kV/cm dio lugar a una capacidad antioxidante medida con el
radical DPPH significativamente mayor que con el resto de tratamientos. Teniendo en
cuenta el numero de pulsos aplicados, la intensidad del campo eléctrico y los resultados
obtenidos, se selecciond para la combinaciéon con MWD el tratamiento de 1 kV/cm 10p
de PEFAE porque es corto y utiliza poca energia, obteniéndose valores de 161,1 mg/kg
acido gdlico para los polifenoles totales, 10,5umol trolox inicial /g producto para la
capacidad antioxidante DPPH y 429,61 umol /mg producto para capacidad antioxidante
FRAP, para la combinaciéon con MWD.

Ademds, tanto en los polifenoles totales como en la capacidad antioxidante al aplicar el
tratamiento de 2 kV/cm, no se aumentd la concentracién de esos compuestos, ni
tampoco al aplicar 25 pulsos en vez de 10 pulsos. Esto demuestra que las intensidades
de campo y los nimeros de pulso estudiados no afectaron a los compuestos del residuo,
al igual que en los estudios de Naliyadhara et al. (2022) en vegetales y frutas con PEF a
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intensidades medias y sin un nimero excesivo de pulsos, ya que no se destruyen los
enlaces de los compuestos antioxidantes y algunos se disuelven en el solvente y no
permanecen en la muestra soélida.

Bocker y Keven Silva (2022) estudiaron la obtencién de colorantes naturales como
antocianinas (rojo azul-purpura), betalainas (rojo), carotenoides (amarillo-naranja-rojo)
y clorofilas (verde) mediante PEFAE a partir de vegetales dada la creciente demanda de
productos naturales por parte de los consumidores y la industria agroalimentaria. Los
PEFAE demostraron producir una baja degradacién de compuestos termosensibles y
obtener un alto rendimiento del proceso. Sin embargo, es necesario realizar nuevos
estudios para optimizar condiciones de procesamiento, ademas de su gasto energético,
que aumentaria al hacer el escalado industrial.

1.1.3. Combinacidn de las dos tecnologias (PEFAE y MWD)

Teniendo en cuenta el contenido de polifenoles totales, la capacidad antioxidante de los
diferentes subproductos de cardo, y el gasto energético, se seleccionaron los
tratamientos de PEFAE 1kV/cm 10p y MWD 4000W 6 min para combinarlos. La materia
prima utilizada para la combinacion de PEFAE y MWD, es el sélido que se obtuvo de los
tratamientos PEFAE.

A continuaciodn, se presentan y discuten los resultados de polifenoles totales y capacidad
antioxidante de la combinacion del tratamiento PEFAE y MWD.

La aw de los subproductos deshidratados de cardo obtenidos mediante la combinacion
de PEFAE (1kV/cm 10p) y MWD (4000W 6 min) fue 0,4459 y su humedad 5,88%. Para el
contenido en polifenoles totales y capacidad antioxidante DPPH y FRAP se obtuvieron
valores con la combinacion de tratamiento de 385,16 mg/kg acido galico, 0,95 umol
trolox inicial /g producto y 135,39 umol /mg producto respectivamente. La
concentracion de polifenoles totales en estos extractos duplicéd la obtenida cuando se
realizé la PEFAE (tabla 14), mientras que la capacidad antioxidante DPPH se redujo 10
veces y la capacidad antioxidante FRAP se redujo 2,8 veces, indicando que la
temperatura de deshidratacién que se alcanzo, 1302C, permitié mantener el contenido
de polifenoles, pero si afecté en mayor medida a las demas moléculas, destruyéndose
con el aumento de temperatura.

Si observamos la comparacién en el contenido de polifenoles totales en los
subproductos de cardo, de los tratamientos con MWD, PEFAE y la combinacién de ellos,
se observd que el mejor tratamiento fue en el que sélo se utilizan MWD (tabla 9), ya que
se obtuvieron resultados tres veces mayores que con PEFAE (tablas 13 y 14) y 1,25
mayores que con la combinacién de tratamientos.

Ademads, al evaluar la capacidad antioxidante DPPH y FRAP de los subproductos de cardo
se observd que la capacidad antioxidante fue mayor en los subproductos sélidos
aplicando sdlo PEFAE, como se observa en la tabla 14, que con la MWD (tabla 9) o con
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la combinacidon de ambas tecnologias. Para la capacidad antioxidante DPPH fue 9,5 umol
trolox inicial /g producto mayor con respecto a la MWD y la combinacion mientras que
para la capacidad antioxidante FRAP fue 345 umol TE/mg producto mayor con respecto
a MWD y 355 umol TE/mg producto con respecto a la combinacién de las dos
tecnologias. Todo esto pudo ser debido a que los polifenoles totales son mas resistentes
a la temperatura que los antioxidantes que se analizan con DPPH y FRAP, al igual que en
el estudio realizado por Esparza-Martinez et al. (2016) en zumo de mandarina.

En base a la densidad energética se seleccionarian los tratamientos MWAE, pero con
esta tecnologia los resultados del contenido de polifenoles fueron muy inferiores, hasta
un 96% menores, a los obtenidos por MWD. Sin embargo, considerando la capacidad
antioxidante (DPPH y FRAP), el tratamiento seleccionado fue PEFAE como se he
explicado en el anterior parrafo, aunque los resultados en polifenoles también son muy
inferiores a los obtenidos con MWD. Por tanto, en base al contenido de polifenoles y al
tiempo de tratamiento, que son los parametros mas importantes a tener en cuenta, se
selecciond el tratamiento de MWD 4000W 6 min con el objetivo de obtener un
subproducto sélido rico en compuesto antioxidantes y FD que puede ser utilizado para
la elaboracion de alimentos.

Como se ha demostrado, aunque el tratamiento MWD es eficaz para la obtencion de
subproductos, estos tuvieron menor contenido en compuestos de interés, como los
polifenoles y la fibra dietética, que el control, con lo cual podria seguir investigdndose,
por ejemplo, con una cinta mas larga que permita un mayor recorrido del producto en
la cinta transportadora del MW, o trabajando variando la potencia durante el
tratamiento y asi optimizar en mayor medida los tratamientos.

Bocker y Keven Silva (2022) concluyeron que la combinacién de PEFAE con otras
tecnologias también puede ser una alternativa que permita aumentar la eficiencia
energética del proceso y una mayor permeabilidad de la estructura celular,
promoviendo un aumento en la extraccion.

Por tanto, un proceso asistido por el PEFAE proporciona un mayor rendimiento de
extraccién, mayor eficiencia energética mediante extraccién mas corta, menor cantidad
de solvente y condiciones de temperatura mas bajas. Sin embargo, todavia se tiene que
estudiar en otros compuestos y optimizar los pardmetros utilizados.
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1.2. Subproductos obtenidos de residuos de alcachofa

En este apartado se muestran los resultados obtenidos al ser sometidos los residuos de
alcachofa, descritos en el apartado 1 de Materiales y métodos, a MWD, MWAE, PEFAE
y la combinaciéon de ambas tecnologias.

1.2.1. Efectos de los tratamientos con microondas (MW)

1.2.1.1. Deshidratacion (MWD)

Mediante las potencias utilizadas con MW se alcanzé la temperatura necesaria para la
deshidratacion de los residuos de alcachofa. En la figura 24, se observa como a medida
gue aumentd la potencia de tratamiento aumentd la temperatura que se alcanzdé
durante ese tratamiento tal y como expuso Maupoey et al. (2001) en su estudio sobre
el secado por aire caliente de diferentes tipos de alimentos.

Con el tratamiento de menor potencia (1000W), como se puede ver en la figura 24, se
alcanzé una temperatura de 802C en 3,4 minutos, mientras que con los tratamientos
donde se utilizaron las potencias de 2000W y 3000W se alcanzé una temperatura de
100°C en 2,5 y 3,5 minutos respectivamente. Ademas, con el tratamiento de maxima
potencia (4000W), se alcanzé en 2,5 minutos la mayor temperatura (1209C),
temperatura similar alcanzada durante el tratamiento con 4000W de potencia del
producto estudiado y explicado anteriormente, el cardo.

Al aumentar la potencia de tratamiento de 1000W a 2000W y 3000W el tiempo para
alcanzar la temperatura maxima se redujo en 1,2 y 2 minutos, respectivamente,
mientras que en el tratamiento que se utilizé la potencia de 4000W sélo se redujo 1
minuto porque la temperatura que se alcanzé fue la mayor.

Ademas, en la figura 24 se puede ver que el tiempo que se utilizd para alcanzar las
temperaturas maximas fue menor que en el caso del cardo, y como consecuencia se vio
menos fluctuacién de temperatura durante el tratamiento. Esto es debido a que la
humedad inicial de la alcachofa fue un 7,8%, menor que en el cardo, y a que la estructura
de la alcachofa es mas fina.
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Figura 24. Perfil de temperatura durante los tratamientos de deshidratacién mediante
microondas (MWD) de residuos de alcachofa. Leyenda: Alcachofa deshidratada (AD) - potencia
emitida en W.

A medida que se realizé la deshidratacidn de los residuos de alcachofa, se obtuvieron
datos de las potencias emitidas y reflejadas que se utilizaron para calcular la densidad
energética de los diferentes tratamientos, como se muestra en la tabla 15.

Tabla 15. Condiciones de tratamiento y densidad energética aplicada en los diferentes
tratamientos de deshidratacion mediante microondas (MWD) para deshidratar los residuos de

alcachofa.
Peso | Tiempo | Potencia | Potencia | Potencia D.E. (W
Tratamiento | (kg) (h) emitida | reflejada | absorbida h/kg)
AD 1000-40 | 0,109 0,67 1000 836,41 163,59 994,89
AD 2000-40 | 0,110 0,67 2000 1496,26 503,74 3047,44
AD 3000-15 | 0,110 0,25 3000 1863,96 | 1136,04 2558,87
AD 4000-10 | 0,110 0,17 4000 1921,24 | 2078,76 3127,18

[Alcachofa deshidratada (AD) - potencia emitida en W — tiempo en minutos]. D.E.: densidad energética.

Como se puede observar en la tabla 15, en el tratamiento con 1000W de potencia se
obtuvo una densidad energética de 995W h/kg, mientras que en los tratamientos de
2000W y 3000W se obtuvieron valores entre 3047 y 2558W h/kg respectivamente y, en
el de 4000W la densidad energética fue 3127W h/kg. La densidad energética aumentd
a medida que aumentod la potencia de tratamiento, salvo en los tratamientos que se
utilizaron las potencias de 2000W y 3000W. En estos dos tratamientos los valores de
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densidad energética fueron similares ya que la diferencia del tiempo empleado es
importante, con 2000W la duracién del tratamiento fue de 40 minutos y con 3000W fue
de 15 minutos. En esta tesis doctoral, al igual que en el estudio de Bobby Shekarau et
al. (2023) realizado sobre col blanca, tal y como se ha explicado anteriormente en el caso
del cardo, el consumo de energia fue mayor a medida que aumentd la potencia o el
tiempo de tratamiento.

Por lo tanto, el tratamiento que mejor resultado mostré en cuanto a densidad
energética fue el de 3000W con una densidad energética de 2558,87W h/kg.

Humedad

La evolucién de la humedad de los subproductos de alcachofa a lo largo de los diferentes
tratamientos se observa en la figura 25. Para conocer la evolucién de la humedad
durante cada tratamiento se recogieron muestras del subproducto. En el tratamiento
de 1000W se tomaron muestras a 5, 15, 30 y 40 minutos, al igual que en el de 2000W,
mientras que en el tratamiento de 3000W se tomaron las muestras a los 2, 5, 7y 15
minutos y en el de 4000W de potencia durante a los 2, 5 y 10 minutos. En todos los
casos, el ultimo punto de andlisis fue el seleccionado porque se verificd que la humedad
conseguida era la deseada.

90

80

B

70
X0 _ W AD 1000-40
T 50
ks = AD 2000-40
QE) 40
5 = AD 3000-15
T 30 o

AD 4000-10
20 =
10
o |8 o il B K
0 2 5 7 10 15 30 40

Tiempo (min)
Figura 25. Evolucidon de la humedad para cada tratamiento de deshidratado mediante

microondas (MWD) de los residuos de alcachofa. Leyenda: Alcachofa deshidratada (AD) -
potencia emitida en W - tiempo en minutos.

Como se muestra en la figura 28, la humedad inicial del residuo de alcachofa fue de 85%.
Al aplicar la MWD, se consiguid una gran reducciéon de la humedad, ya que ésta oscilé
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entre un 5,9% y un 3,2% tras los tratamientos. La variacidn de tiempo que se empleé en
cada tratamiento fue amplia, con diferencias de hasta 30 minutos entre ellos.

Los tratamientos de 1000W y 2000W se descartaron porque los tiempos de procesado
fueron excesivamente largos para poder reproducirse el proceso en una industria
alimentaria. Sin embargo, los otros dos tratamientos se consideran validos porque el
tiempo fue mas corto, y, aunque aumentd mas la temperatura que con las potencias
mas bajas, se conservaron los compuestos de interés, tal y como estudiaron Esparza-
Martinez et al. (2016) en el zumo de mandarina.

Color

En las imagenes de la figura 26 se muestra que todos los tratamientos MWD sobre el
residuo de alcachofa fueron eficaces para conseguir secar la muestra sin llegar a
carbonizarla, manteniendo el color verde que caracteriza a la alcachofa.

C) 3000-15 D) 4000-10

Figura 26. Aspecto de los subproductos de alcachofa después de los tratamientos de
deshidratado mediante microondas (MWD). Leyenda: Potencia emitida en W - tiempo en
minutos.

Ademads, para comparar el aspecto de color se obtuvieron los datos de L*, a* y b*
mediante un colorimetro y se calculé la diferencia de color (AE), el croma (C) y el tono
(h), dando los resultados que se muestran en la tabla 16.
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Tabla 16. Parametros de color de los subproductos de alcachofa deshidratados.

Subproducto L* a* b* C h AE
CT inicial 51,22 £2,07° 0,61+0,37¢ 7,48 £ 1,152 28,67 t 8,85° 1,49 £ 0,06° -
AD 1000-40 59,23 +1,71°> | -0,03+0,29° | 14,47 +1,04® | 105,36+ 17,85 | 1,57 +0,03° 64,752
AD 2000-40 63,91 +2,63° | -0,60+0,50* | 19,29+ 2,07¢ | 185,25+ 2,71¢ 1,60 £ 0,00°¢ 146,06¢
AD 3000-15 58,18 +1,90° | 0,42 +0,39° 18,39 +1,21° | 169,71 +11,66° | 1,55 +0,01° 79,842
AD 4000-10 59,39+2,23> | -0,48+0,54* | 19,86+ 0,41¢ | 197,56 +9,99¢ 1,59 +0,01°¢ 109,57°

Valor medio + desviacién estandar. Letras diferentes en cada columna indican diferencias significativas entre
tratamientos (P < 0.05). CT: control. [Alcachofa deshidratada (AD) - potencia emitida en W - tiempo en minutos]. L*:
luminosidad (L=0 rendimientos negro y L=100 indica blanca). a*: posicion entre magenta y verde (+a= magenta, frente
a —a=verde). b*: posicidn entre amarillo y azul (+b = amarillo frente a —b= azules). AE: diferencia de color. C: croma.
h: tono.

En la tabla 15 parala luminosidad (L*), se observaron diferencias significativas entre los
subproductos resultantes de los distintos tratamientos y el subproducto control (CT
inicial), siendo mas luminosos los subproductos obtenidos mediante MWD presentando

un color mas intenso que el control. Esto fue debido a que, a medida que se
deshidrataron los residuos, intensificaron el tono verde de la alcachofa, sin oscurecerse.

En este aspecto, también se observaron diferencias significativas en el color L* entre el
tratamiento de 2000W de potencia con el resto de tratamientos, porque se utilizé mayor
tiempo que en los tratamientos de mayor potencia, e igual tiempo pero mayor potencia
gue en el tratamiento de 1000W. Por este motivo, el subproducto que se obtuvo con
2000W es el que presentd un color mas intenso.

Para el valor de a*, como se muestra en la tabla 15, el color fue mas verde al aplicar los
tratamientos MWD sobre los residuos. Ademas, se observé un mayor tono verde en los
tratamientos que se utilizaron las potencia de 2000W y 4000W. Al observar el valor de
b*, se vio que el color de los subproductos tendié a ser mas amarillo cuando se aumenté
la potencia, siendo el valor menor en el control. Los resultados de estos dos parametros
demostraron el color mas intenso de los subproductos tratados mediante MWD.

C aumenté a medida que aumentd la intensidad de la potencia y el tiempo de
tratamiento, siendo menor cuando no se aplicé ningun tratamiento. Sin embargo, h fue
similar por un lado entre el tratamiento de 1000W y 3000W, y por otro lado entre el
tratamiento de 2000W y 4000W. AE frente al control mostré mas diferencias con los
subproductos obtenidos al aplicar las potencias de 2000W 40min y 40000W 10min, que
fueron los de mayor potencia y tiempo utilizados.

Al igual que en lo mencionado en este apartado, Prieto y Jiménez en su estudio de 2020,
descubrieron que se produjo un aumento del color verde en el producto alimentario
para después disminuir progresivamente segun avanza el tiempo de tratamiento
térmico durante el cocinado.

Con respecto a todos los parametros estudiados, se dedujo que dependiendo del tiempo
y la potencia de tratamiento el color de los subproductos tratados mediante MWD vario,
intensificando su color en comparacion con el control inicial.
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Como consecuencia de los resultados obtenidos, los tiempos y potencias seleccionados
en base a la humedad, la densidad energética y el aspecto fueron: la potencia de 3000W
15 minutos y la potencia de 4000W 10 minutos.

Actividad de agua

También se analizé la aw (tabla 17) en los subproductos de alcachofa como referencia
para la prediccion de un posible deterioro del producto por crecimiento microbiano.

Tabla 17. Actividad de agua en los subproductos de alcachofa deshidratados.

Subproducto Ow

CT inicial 0,9566 + 0,00
AD 1000-40 0,4563 + 0,01
AD 2000-40 0,4571 +£ 0,00
AD 3000-15 0,4545 + 0,01
AD 4000-10 0,4488 + 0,01

Valor medio * desviacién estandar. Los datos del control inicial (CT inicial) y de los
tratamientos microondas se presentan en actividad de agua (aw) que no tiene unidades.
[Alcachofa deshidratada (AD) — potencia emitida en W - tiempo en minutos].

La alcachofa tiene un pH de 5,6, y al igual que en el cardo puede tener crecimiento de
microorganismos como S. aureus, Salmonella, Clostridium perfringens, Listeria
monocytogenes y Bacillus cereus (Real Decreto 135/2010 B.O.E. 25/02/2010). Por este
motivo es importante disminuir la humedad y la aw, hasta valores por debajo de 0,6, que
evitan la proliferacidn de microorganismos.

Al igual que en el cardo, se puede asegurar que no proliferan los microorganismos,
porque la actividad de agua en todos los subproductos de alcachofa obtenidos mediante
MWD se encontrd en valores aproximados de 0,45, disminuyendo a medida que
aumenté la potencia de tratamiento como se observa en la tabla 17, al igual que en el
caso de la humedad. Mayor potencia permitié disminuir con mayor rapidez y en mayor
medida la aw.

Capacidad antioxidante

Para comprobar que sus propiedades se mantenian, se analizd la concentracién de
compuestos bioactivos que se conservaron en cada subproducto de alcachofa. En estos
subproductos, al igual que en el cardo, se analizaron el contenido de polifenoles totales,
la capacidad antioxidante DPPH y FRAP (tabla 18), y el contenido de fibra dietética
soluble, insoluble y total.
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Tabla 18. Polifenoles totales, actividad antioxidante DPPH y FRAP en los subproductos de
alcachofa deshidratados.

. DPPH (umol
Polifenoles totales .
Subproducto trolox inicial

(mg/kg acido galico) -

CT inicial 13720,57 + 14,88 5,46 +0,11° 680,06 + 6,30°
AD 1000-40 2657,84 £ 26,00° 0,80 £ 0,01° 61,74 £ 4,06°
AD 2000-40 2528,33 £ 20,43° 0,81 +£0,01° 106,32 £ 2,632
AD 3000-15 2469,82 + 26,96° 0,84 £ 0,01° 172,66 £ 6,75°
AD 4000-10 2747,35+23,10° | 0,82+0,01° | 164,56 + 6,16

Valor medio * desviacion estandar. Datos expresados en materia seca. Codificacion: Letras diferentes en cada

FRAP (umol
TE/mg producto)

columna indican diferencias significativas entre tratamientos (P < 0.05). CT: control. [Alcachofa deshidratada (AD) -
potencia emitida en W - tiempo en minutos].

Todos los tratamientos redujeron considerablemente la capacidad antioxidante con
respecto al subproducto control inicial sin tratar. Tal y como ocurre en la presente tesis
doctoral, fue demostrado por Luna et al. (2016), aunque estos autores trabajaron con
temperaturas de 63°C, 70°C y 75°C, menores a las que se alcanzaron con el tratamiento
MWD, que la temperatura afecto significativamente al contenido de polifenoles ya que
a medida que aumento la temperatura existié una mayor degradacion de estos en el
contenido final.

Comparando los resultados obtenidos de polifenoles totales de los tratamientos MWD
sobre residuos de alcachofa no se encontraron diferencias significativas como se aprecia
en la tabla 18. Los resultados de polifenoles obtenidos oscilaron entre 2469 y 2747
mg/kg acido galico. Para la capacidad antioxidante DPPH en los subproductos de
alcachofa tampoco se encontraron diferencias significativas, dando valores entre 0,80 y
0,84 umol trolox inicial/g producto. En los subproductos de alcachofa, en relacién con la
capacidad antioxidante FRAP, ocurrié lo mismo que en el caso de los polifenoles y
capacidad antioxidante DPPH, no se encontraron diferencias significativas entre el
contenido presente en los diferentes tratamientos. En este caso los resultados oscilaron
entre 61,74 y 172,66 umol TE/mg producto. Tal y como muestran los datos de la tabla
18, cuando se utilizd6 MWD se pudieron obtener subproductos ricos en antioxidantes,
como demostré el estudio realizado por Soares et al. (2023), encontrando una cantidad
de un polifenol de 72,0 mg/I tras el cocinado por MW domeéstico.

Contenido en fibra dietética (FD)

El contenido en fibra dietética soluble (SDF), insoluble (IDF) y total (TDF) en los
subproductos de alcachofa deshidratados se muestra en la tabla 19.
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En cuanto a la cantidad de TDF en los subproductos de alcachofa se observé que no
existian diferencias significativas entre los resultados de los diferentes tratamientos
MWD vy el control. Datos diferentes a los obtenidos en el caso del cardo.

Tabla 19. Fibra dietética soluble (SDF), insoluble (IDF) y total (TDF) en los subproductos de
alcachofa deshidratados.

subproducto IDF SDF TDF

CT inicial 47,06 +1,20° | 7,26+0,11° | 54,32 +1,12°
AD 1000-40 38,47 +7,87° 2,34 +1,20° 40,81 +8,51°
AD 2000-40 40,47 £ 1,25° 7,81 +1,55° 48,28 + 2,31°
AD 3000-15 45,97 + 1,80° 7,35 +2,83° 53,32 + 3,95°
AD 4000-10 43,28 + 2,87° 3,13+0,74° 46,41 +3,11°

Valor medio + desviacion estandar. Datos expresados en g/100g peso de materia seca. Codificacidn: Letras diferentes
en cada columna indican diferencias significativas entre los tratamientos (P < 0.05). CT: control. [Alcachofa
deshidratada (AD) - potencia emitida en W - tiempo en minutos].

Ademas, como se observa en la tabla 19, también se obtuvo SDF, manteniéndose el
contenido respecto al control a medida que aumentd la potencia de tratamiento,
excepto con el de mayor y menor potencia que disminuyé. Cuando se utilizé la mayor
potencia disminuyd el contenido en SDF porque la temperatura alcanzada provoco la
degradacion de este compuesto, mientras que disminuyd con el tratamiento de menor
potencia porque la potencia utilizada no fue suficiente para provocar la rotura de las
células. Ruiz et al. (2016), obtuvieron después del tratamiento MW fibras de los residuos
de alcachofa, 11,6 mg/g de muestra seca, menor que en la presente tesis doctoral,
porque la temperatura y el tiempo utilizado por estos autores fue inferior al utilizado en
este trabajo, 60°C durante 3 minutos.

Al igual que en el presente estudio, en el que se demostrd que la tecnologia MWD
permitid obtener subproductos en menor tiempo que el secado convencional (24 a 48
horas a 60-802C) (Gascén et al.,, 2013), conservando en mayor medida la FD vy los
antioxidantes, en los estudios evaluados en residuos de alcachofa por Yang et al. (2015)
y Zayed y Farag (2020) obtuvieron inulina, 5-7g/100g después del secado con MW.

Ademas, Yang et al. (2015) encontraron que los subproductos de alcachofa obtenidos
mediante MW pueden aplicarse como alimento funcional y fuente de ingredientes
bioactivos, como la inulina, la fructosa y los antioxidantes.

En estudios actuales, Punia Bangar et al. (2024) concluyeron que el MWD es un método
emergente que puede ser altamente prometedor para deshidratar o extraer nuevos
productos; siendo una técnica segura y respetuosa con el medio ambiente. Gracias a
esta tecnologia se puede reducir el tiempo de procesamiento y la dependencia de
solventes dafiinos mientras se mejoraron los rendimientos. Sin embargo, su aplicacién
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necesita una investigacion en profundidad para que esta solucion sea rentable y
eficiente para su implementacion a escala industrial.

1.2.1.2. Extraccidn asistida por microondas (MWAE)

A continuacion, se pueden observar los perfiles de temperatura de los extractos acuosos
e hidroalcohdlicos obtenidos mediante MWAE de los residuos de alcachofa (figuras 27A,
27B, 27Cy 27D). En los extractos de alcachofa que se obtuvieron mediante MWAE con
1000W de potencia, figura 30, no se encontraron diferencias entre la temperatura
resultante al obtener los extractos acuosos y los hidroalcohdlicos, obteniéndose
temperaturas entre 47 y 759C.
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—— AE hidroalcohélico 4000-3 —— AE hidroalcohdlico 4000-6 —— AE hidroalcohdlico 4000-9

Figura 27. Perfil de temperatura para cada tratamiento de extraccién asistida por microondas
(MWAE) de residuos de alcachofa. A) 1000W, B) 2000W, C) 3000W y D) 4000W. Leyenda:
Alcachofa extracto (AE) — disolvente - potencia emitida en W - tiempo en minutos.

Como se aprecia en las figuras 27B, 27Cy 27D, cuando se utilizaron potencias de 2000W,
3000W y 4000W, se aprecié que la temperatura fue superior, entre 5 y 202C, en los
tratamientos realizados para la obtencidn de los extractos acuosos en comparacion con
los tratamientos en los que se obtuvieron los extractos hidroalcohdlicos. Excepto en el
tratamiento que se aplicd durante 9 minutos con potencia de 4000W que finalmente se
alcanzé la misma temperatura en los dos tipos de extractos. La diferencia de
temperatura entre los tratamientos hidroalcohélicos y acuosos de la misma potencia 'y
tiempo oscild entre 20 y 49C. Tal y como menciond Cornejo Artiaga (2016) la
temperatura de ebullicion del etanol es menor que la del agua, con lo cual se evapora
antes, explicando lo expuesto anteriormente.

En los tratamientos MWAE con solvente acuoso en la alcachofa las temperaturas
alcanzadas oscilaron entre 51,72C y 102,32C. La temperatura aumentd a medida que se
aumenté la potencia y el tiempo de tratamiento, por lo tanto, la maxima temperatura
correspondié al tratamiento de 4000W durante 9 minutos.

Las temperaturas alcanzadas con el tratamiento MWAE en extracto hidroalcohdlico de
alcachofa oscilaron entre 47,22C con el tratamiento mas suave y 100,72C con el
tratamiento de mayor intensidad.
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Al igual que en el estudio realizado por Rudic et al. (2021), el MWAE acorté el tiempo de
extraccion en comparacion con los procedimientos convencionales. Esto ocurrié porque
el aumento de la temperatura provocé la ruptura de la célula, y como resultado, una
mayor disponibilidad de componentes para ser extraidos en la solucion (Mari¢ et al.,
2018). Ademas, a alta temperatura, la viscosidad del disolvente disminuyd, aumentando
su movilidad y solubilidad, lo que mejord la eficacia de la extraccion. Es importante
afiadir que Rudic et al. (2021), llegaron a la conclusion que se aumentd la
biodisponibilidad de los compuestos al utilizar como disolvente una mezcla de agua y
etanol.

En la tabla 20, se muestran las condiciones de tratamiento y la densidad energética de
los tratamientos mediante MWAE para obtener extractos de residuos de alcachofa en
los que se obtuvieron mayor contenido en compuestos bioactivos.

Tabla 20. Condiciones de tratamiento y densidad energética aplicada en los diferentes
tratamientos mediante extraccion asistida por microondas (MWAE) de los residuos de

alcachofa.

Peso Potencia Potencia | Potencia D.E. (W

Tratamiento (kg) | Tiempo (h) emitida reflejada | absorbida h/kg)

AE acuoso 1000-9 0,56 0,15 1000 742,63 257,37 68,94
AE acuoso 2000-9 0,56 0,15 2000 1167,94 832,06 222,87
AE acuoso 3000-9 0,56 0,15 3000 1388,89 1611,11 431,55
AE acuoso 4000-9 0,56 0,15 4000 1600,03 2399,97 642,85
AE etandlico 1000-9 0,56 0,15 1000 637,89 362,11 96,99
AE etandlico 2000-9 0,56 0,15 2000 1138,63 861,37 230,72
AE etandlico 3000-9 0,56 0,15 3000 1334,29 1665,71 446,17
AE etandlico 4000-9 0,56 0,15 4000 1535,25 2464,75 660,20

[Alcachofa extracto (AE) - disolvente - potencia emitida en W — tiempo en minutos]. D.E.: densidad energética.

La densidad energética fue mayor en los tratamientos para la obtencidn de extractos
hidroalcohdlicos que en los tratamientos para obtener extractos acuosos. Los resultados
mostrados fueron unos 15 W h/kg mayor en los hidroalcohdlicos que en los acuosos,
debido a que la mezcla agua-etanol necesité mayor aporte de energia. Ademas, a
medida que aumenté la potencia durante el mismo tiempo de tratamiento, aumento la
densidad energética, como en el estudio de Bo-Lin et al., (2023) de la liofilizacidn asistida
por MW de piiia.
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Capacidad antioxidante

A continuacidn, se muestran los resultados obtenidos de polifenoles totales, capacidad
antioxidante DPPH y capacidad antioxidante FRAP, en los extractos acuosos e
hidroalcohdlicos de residuos de alcachofa obtenidos mediante MWAE (tabla 21).

Tabla 21. Polifenoles totales, actividad antioxidante DPPH y FRAP en los extractos de alcachofa.

Extracto acuoso Extracto hidroalcohélico
Subproducto Pcl':;?:les DPPH (pumol FRAP (umol Polifenoles DPPH (umol FRAP (umol
(me/ke acido trolox inicial TE/mg tcl>tz'1les (rln'g/kg trolox inicial /g TE /mg

Al /g producto) producto) acido galico) producto) producto)
AE 1000-3 1,90+0,132 | 0,16 +0,00° 4,21 + 0,062 2,45 + 0,492 0,16 + 0,00? 5,00+0,11°
AE 1000-6 6,93 +2,57¢ | 0,16 + 0,002 4,94 £ 0,272 4,15 + 0,682 0,18 +0,00° 6,81+ 0,622
AE 1000-9 4,54 +0,36b¢ 0,20 +0,00¢ 6,44 + 0,34 4,18 +0,402b 0,20 + 0,01 7,54 £ 0,832
AE 2000-3 3,41+0,06% | 0,17 +0,00¢¢ 5,25+ 0,172b¢ 3,36 + 0,202 0,19 + 0,00"¢ 5,73 +0,192
AE 2000-6 | 5,15+ 0,54 | 0,20 + 0,00¢ 6,85 + 0,454 7,29 +0,38b¢ 0,27 +0,00¢ 8,59+0,732
AE 2000-9 11,04 +0,57¢ | 0,23 +0,00f 8,96 + 0,68¢ 11,36+ 1,78« 0,39 + 0,008 15,78 + 0,98
AE 3000-3 5,51+0,55¢ | 0,17 +0,00°¢ | 5,58 +0,452bcd | 4,35+0,12% 0,21 +0,014 7,26 £ 0,492
AE 3000-6 10,00 +0,97¢ 0,23 + 0,00f 9,07 +0,65° 14,94 + 0,594 0,37 £0,01f 13,36 £+ 0,82
AE 3000-9 20,88 + 1,74 | 0,27 + 0,008 14,14 +1,56f 50,89 + 5,56f 0,66 + 0,01/ 34,94 + 3,48¢
AE 4000-3 6,12 +0,88< | 0,18 +0,00¢ 6,22 +0,01bcd 6,29 + 2,04b¢ 0,26 + 0,00¢ 7,85+0,67°
AE 4000-6 19,44 +1,13f 0,23 +0,01f 10,24 +1,75¢ 26,34 + 4,59¢ 0,59 +0,01" 22,45 + 3,29¢
AE 4000-9 29,48 +1,54¢8 | 0,36 +0,01" 19,82+1,078 | 142,15+ 4,468 0,88 + 0,02 49,85 +7,12¢

Valor medio + desviacién estandar. Letras diferentes en cada columna indican diferencias significativas entre
tratamientos (P < 0.05). [Alcachofa extracto (AE) - potencia emitida en W - tiempo en minutos].

En la tabla 21 se puede observar que el contenido de polifenoles en los extractos de
alcachofa fue mayor en los hidroalcohélicos que en los acuosos, al igual que en el cardo
estudiado anteriormente. Ademas, en los dos tipos de extractos, el mayor contenido de
polifenoles se encontré en la muestra obtenida de los tratamientos que se utilizaron
4000W de potencia durante 9 minutos, siendo 4,8 veces mayor el contenido de
polifenoles en el extracto hidroalcohélico en comparacién con el acuoso.

Ademads, se observa que, excepto al utilizar la potencia de 1000W, el contenido de
polifenoles fue aumentando con respecto al tiempo. Esto puede deberse a que la
potencia de 1000W no es suficiente para tener un efecto en la rotura de las células de
los residuos. A igual tiempo de tratamiento el contenido de polifenoles aumenté al
aumentar la potencia. Si comparamos los resultados obtenidos en esta tesis doctoral
con otros autores, Mena-Garcia et al. (2020) demostraron que la mayor actividad
antioxidante se encontré en los extractos obtenidos con mezclas hidroalcohélicas 50:50
en comparacion con el agua, y que los valores de polifenoles totales varid entre 5,91 y
27,21 mg GAE g-! al utilizar una potencia de MW de 900W y un tiempo de 4 minutos,
gue se correlaciond directamente con los valores de actividad antioxidante.
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Por otro lado, Abd El-Aziz et al. (2021), estudiaron que la concentracion de polifenoles
totales en extractos de alcachofa hidroalcohdlicos fue de 193,63 + 2,34 ug de
equivalentes de acido galico (GAE)/mg. Sus valores son mayores que los obtenidos en
esta tesis doctoral, porque la proporcién del solvente (70% etanol/30% agua) fue mas
elevada en concentracion de etanol y ademas las potencias con las que experimentaron
fueron 1400W y 407W.

Ademas, en la tabla 21, se muestran los resultados que se obtuvieron para la capacidad
antioxidante DPPH y FRAP. Mostrando mayor capacidad antioxidante los tratamientos
en los que se utilizé un solvente hidroalcohdlico y la mayor potencia y tiempo, al igual
qgue en el cardo. La diferencia entre la capacidad antioxidante DPPH del extracto acuoso
e hidroalcohdlico en el que se utilizaron 4000W de potencia durante 9 minutos fue de
2,4 veces mayor en el hidroalcohdlico, mientras que esa diferencia fue de 2,5 veces
mayor en el hidroalcohdlico para la capacidad antioxidante FRAP. Esto es debido a que
con la mayor potencia y tiempo se produjo una mayor rotura de las células sin degradar
los antioxidantes. Esto mismo descubrieron Soares et al. (2023), comprobando que el
extracto de bracteas de alcachofa exhibié un potencial de actividad antioxidante
mediante ensayos DPPH y poder antioxidante reductor férrico (FRAP) de 30,0 mg de
equivalentes de Trolox (TE)/g de peso seco, y 231,6 umol de FeSO4 equivalente/g de
peso seco, respectivamente al cocinar con un MW doméstico. La fuerte actividad
antioxidante de ese subproducto de extracto de alcachofa podria atribuirse a su alto
contenido polifendlico total, ya que las bracteas internas exhibieron las concentraciones
fendlicas mas altas (TPC = 10,7 mg GAE/g DW).

También se puede observar como en los polifenoles totales, DPPH y FRAP, a la misma
potencia de tratamiento, aumenté la extraccién al aumentar el tiempo de tratamiento
tanto en los extractos acuosos como hidroalcohdlicos, ya que se utilizaron tiempos muy
cortos que no destruyeron los compuestos antioxidantes, como en el estudio de Rudic
et al. (2021). Estos autores utilizaron MW con potencias entre 100W y 450W para
obtener a partir de subproducto seco de alcachofa extractos hidroalcohdlicos (etanol
del 0 al 75%). Obtuvieron que la actividad antioxidante reductora férrica (FRAP) fue
creciendo igual que el contenido en polifenoles mientras que la inhibicién de los
radicales DPPH no expresd una gran dependencia de la concentracién de disolvente.

En los extractos acuosos se pudo observar, en la tabla 21, que las mayores diferencias
significativas en cuanto a la capacidad antioxidante se encontraron entre los
tratamientos de 3000W y 4000W durante 6 y 9 min con respecto a los demas. Ademas,
el tratamiento de 3000W durante 9 min no mostrd diferencias con el tratamiento de
4000W durante 6 minutos, obteniéndose resultados similares. Mientras que en los
extractos hidroalcohdlicos al observar los resultados obtenidos en esos mismos
tratamientos se mostré un aumento de las diferencias significativas a medida que
aumenté la potencia y el tiempo de tratamiento.
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Ademas, en la tabla 21, se puede observar cémo en todos los extractos el contenido de
antioxidantes aumentdé al aumentar la potencia usando el mismo tiempo de
tratamiento. En ambos extractos, sobre todo ocurrié al aumentar los tiempos a 6 y 9
minutos, porque en esos tratamientos el aumento de la potencia provocé mayor
extraccién de compuestos por el aumento de la rotura de las células al haber tenido el
tiempo suficiente para actuar sobre esa célula.

En el afio 2023 Mohammadi et al. estudiaron la extraccién de quitosano a partir de
desechos de camarén mediante extraccidon convencional, y extraccion asistida por
microondas. Los resultados mostraron que los parametros del proceso de calentamiento
por MWAE afectaban considerablemente a las propiedades fisicoquimicas, al igual que
la extraccion convencional. Por lo tanto, en el futuro se deben optimizar las condiciones
de extraccion.

1.2.2. Extraccion asistida por pulsos eléctricos de intensidad moderada
(PEFAE)

En los subproductos liquidos y sélidos de alcachofa obtenidos mediante PEFAE, se
analizé lo mismo que en los subproductos de cardo, polifenoles totales, DPPH y FRAP
como puede observarse en las tablas 22 y 23.

- Subproductos liquidos:

Tabla 22. Polifenoles totales, actividad antioxidante DPPH y FRAP en los subproductos liquidos
de alcachofa obtenidos mediante extraccidn asistida por pulsos eléctricos (PEFAE).

Liquidos
Subproducto Polifenoles DPPH (umol FRAP (umol
totales (mg/kg | trolox inicial TE/mg
acido galico) | /g producto) producto)
0,5kV/cm 10 p 1,39 +£0,14b 0,04 + 0,002 1,85 + 0,04
0,5kV/cm25p | 2,45+0,10¢ 0,05 + 0,002 2,42 + 0,164
1kV/cm 10 p 1,18 + 0,072 0,04 + 0,002 1,64 + 0,032
1kV/cm 25 p 1,93 +0,02¢ 0,05 + 0,002 2,07 + 0,04¢
2kV/cm 10 p 1,51+0,13b 0,05 £ 0,002 1,81 +0,05P
2kV/cm 25 p 2,50+0,11d 0,05 £ 0,002 2,44 + 0,074

Valor medio * desviacion estandar. Letras diferentes en cada columna indican diferencias significativas entre los
tratamientos con Pulsos eléctricos (P < 0.05). p: pulsos.

Si comparamos los resultados obtenidos para la capacidad antioxidante DPPH, no se
encontraron diferencias significativas entre los tratamientos. Sin embargo, para la
capacidad antioxidante FRAP y los polifenoles totales se obtuvieron mayores resultados
al utilizar 25 pulsos en lugar de 10 pulsos. Cuanto mas se aumenté el nimero de pulsos
mayor fue la rotura de la membrana celular, lo que provocd la extraccién de los
compuestos y su mayor disponibilidad. Sin embargo, el aumento de la intensidad de
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campo eléctrico no provocé un aumento en la extraccion, como se ha demostrado con
esta prueba, Naliyadhara et al. (2022) en diferentes vegetales y frutas, que encontraron
que el aumento de la intensidad del campo eléctrico a 2 kV/cm no significé un aumento
de la extraccion de los compuestos con un mismo nimero de pulsos.

- Subproductos sélidos:

A continuacidn, se muestran los resultados obtenidos de la parte sélida de los residuos
de alcachofa tratados con PEFAE (tabla 23), estos fueron los que se trataron
posteriormente con MWD, como se explica en siguiente apartado.

Tabla 23. Polifenoles totales, actividad antioxidante DPPH y FRAP en los subproductos de
alcachofa obtenidos mediante extraccidn asistida por pulsos eléctricos (PEFAE).

Sélidos
Subproducto Polifenoles DPPI-! (Hmol FRAP (umol TE/mg
totales (mg/kg | trolox inicial /g
acido galico) producto) LG 12
0,5 kV/cm 10 p | 750,23 + 48,99¢b¢ 5,67 +0,152 930,92 + 50,632
0,5 kV/cm 25 p | 685,95 + 52,89b¢ 6,93 +0,09¢ 1083,63 + 93,23
1kV/cm 10 p 959,20 * 81,20¢ 6,81 + 0,23b¢ 1173,29 + 35,05
1kV/cm 25 p 613,11 + 36,86 7,09 £ 0,02¢ 1082,24 + 78,49
2kV/cm10p | 173,27+11,11° | 6,58+ 0,29 1154,98 + 23,62b
2kV/cm 25 p 521,02 + 27,98 7,60 + 0,054 1132,46 +92,37b

Valor medio + desviacion estandar. Datos expresados en materia seca. Letras diferentes en cada columna indican
diferencias significativas entre los tratamientos con Pulsos eléctricos (P < 0.05). p: pulsos.

En la tabla anterior, se puede observar que los compuestos de interés se conservaron
en la parte sdlida de los subproductos obtenidos mediante PEFAE, con valores muy
superiores a los presentados en la tabla 22. Esto es debido a que los PEAE no tuvieron
el efecto suficiente con los tratamientos aplicados para la extraccién de los compuestos.

Para la concentracion de polifenoles totales, en la tabla 23, se mostraron diferencias
significativas en el tratamiento de 2 kV/cm y 10 pulsos, que mostré el menor resultado.
El tratamiento que mayor resultado ofrecid fue el de 1 kV/cm y 10 pulsos, aunque no se
observaron diferencias significativas con los tratamientos de 0,5 kV/cm. Lo comentado
anteriormente pudo ser debido a que 2 kV/cm es una intensidad de pulso que permitié
la extraccion de los polifenoles, no conservandose en la parte sélida.

Sin embargo, en la tabla 23, para la capacidad antioxidante DPPH, las diferencias
significativas se vieron entre el tratamiento de 0,5 kV/cm 10p, con el menor valor, y 2
kV/cm y 25p, que tuvo el mayor resultado, sin observarse diferencias entre los demas.
Por otro lado, para la capacidad antioxidante FRAP, las diferencias sdlo se encontraron
entre el tratamiento de menor intensidad y el resto de tratamientos. Esto indicé que el
poder antioxidante férrico reductor no se destruyé ni permitié su extracciéon con las
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intensidades de campo eléctrico estudiadas en esta tesis doctoral. Con lo cual, se puede
concluir que para los tratamientos PEFAE en los subproductos de alcachofa, se
obtuvieron teniendo en cuenta el tiempo corto y baja intensidad de pulso, mayores
valores de polifenoles y capacidad antioxidante en los tratamientos donde se aplicaron
1 kV/cmy 10 p de PEFAE, con valores de 959,2 mg/kg acido galico para los polifenoles,
7,09 umol trolox inicial /g producto para la capacidad antioxidante DPPHy 1173,3 umol
TE/mg producto para capacidad antioxidante FRAP. Al igual que en el estudio de
Naliyadhara et al. (2022) en frutas y verduras, que con 2 kV/cm se aumentd la extraccién
de compuestos y por ese motivo no se mantuvieron en la parte sélida.

Calleja Gomez et al. (2024) llegaron a la conclusidon de que la PEFAE es una tecnologia
no térmica Gtil para la recuperacion sostenible de compuestos de alto valor aifadido, de
acuerdo con los Objetivos de Desarrollo Sostenible (ODS). Esta tecnologia es respetuosa
con el medio ambiente, permite obtener mayores rendimientos, calidad y pureza de los
extractos recuperados.

Las tendencias futuras y las perspectivas industriales deberian abarcar la mejora de la
eficiencia y de las condiciones operativas, desarrollando un enfoque de escalado
adecuado en la industria alimentaria que cubra las dimensiones econdmica, social y
medioambiental de la sostenibilidad. Uno de los ejemplos en los que ya se ha
implementado a nivel industrial es a baja intensidad (1 kV/cm) como pretratamiento en
la produccion de patatas fritas. En esta linea, la calidad del producto obtenido mejoré al
reducirse la pérdida de almiddn durante el corte, disminuir el contenido en lipidos
durante la fritura del 7,5 al 6,8%. Por tanto, se obtiene un producto con beneficios para
la salud superiores a los obtenidos por tratamiento térmico con un gran ahorro
energético y econdmico. La reduccién de pérdida de almidén y materia seca gracias a la
beneficiosa aplicacion de la tecnologia PEF afectd incluso al rendimiento de la
produccién de patatas fritas, considerando capacidades de produccion diarias de hasta
100 toneladas al dia. También se observé una reduccién de la acrilamida durante el
proceso de fritura después del pretratamiento.

Aunque la tecnologia PEFAE pueden utilizarse para mejorar el proceso de secado,
congelacion o fritura, cabe sefialar que su principal aplicacién a nivel industrial se centra
en aumentar la eficiencia de la extraccion de compuestos especificos a partir de
diferentes matrices, esforzandose en aumentar la transferencia de masa y disminuir la
degradacidon de compuestos termosensibles. Sin embargo, también hay que subrayar
gue el uso de esta tecnologia puede repercutir negativamente en la sostenibilidad si se
utilizan de forma inadecuada. Por ejemplo, el uso inadecuado de la PEFAE puede dainar
la estructura celular, alterar la calidad de los alimentos y aumentar los requisitos
energéticos si no se utilizan el campo eléctrico y las condiciones energéticas especificas
adecuadas, con repercusiones negativas para el medio ambiente (Calleja Gomez et al.;
2024).
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1.2.3. Combinacién de las dos tecnologias (PEFAE y MWD)

En los subproductos de alcachofa obtenidos mediante la combinacion del tratamiento
PEFAE con MWD, 1kV/cm 10p 4000W 10min, se analizé la aw, dando un valor de 0,4565
y la humedad con un valor de 0,84%. El resultado de antioxidantes cuando se
combinaron estas dos tecnologias (1kV/cm 10p 4000W 10 min) fue de 1113,96 mg/kg
acido galico para fenoles totales, 0,81 umol trolox inicial /g producto para DPPHy 181,49
umol TE /mg producto para FRAP. En la combinacién de tratamientos con PEFAE y MWD
se obtuvo mayor cantidad de polifenoles, pero menor capacidad antioxidante que
utilizando sélo PEFAE.

Cuando se compararon los tratamientos de MWD (tabla 18) y PEFAE (tablas 22 y 23)
seleccionados, con la combinacién de los dos en los subproductos de alcachofa, se
observé que la tecnologia que ayudd a una mayor conservacién de polifenoles totales
fue MWD, tanto combinada con PEFAE como por ella misma. Aunque se obtuvo el doble
de polifenoles cuando sélo se utilizd6 MWD porque no se extrajo el compuesto del
residuo al solvente, sino que permanecié en el subproducto seco. Se obtuvieron con el
MWD resultados 2,8 veces mayor que con los PEFAE y 2,4 veces mayor que con la
combinacion de tratamientos.

Ademas, el contenido de antioxidantes fue mayor en los tratamientos MWAE (tabla 21)
en comparacion con los liquidos obtenido con PEFAE (tabla 22), porque MWAE tuvo
mayor capacidad para la extracciéon de los compuestos. Sin embargo, al evaluar la
capacidad antioxidante DPPH y FRAP de los subproductos sélidos, se conservaron en los
tratamientos en los que se utilizd sélo PEFAE. Para la capacidad antioxidante DPPH fue
6 umol trolox inicial /g producto mayor con respecto a la MWD vy la combinacién de
MWD y PEFAE, mientras que para la capacidad antioxidante FRAP fue 1000 umol TE/mg
producto mayor con respecto a MWD y 992 umol TE/mg producto con respecto a la
combinacidn de las dos tecnologias. Al igual que en el estudio de Esparza-Martinez et al.
(2016) en el zumo de mandarina, lo mencionado anteriormente pudo ser debido a que
los polifenoles son mas resistentes a la temperatura que los antioxidantes que se
analizaron con DPPH y FRAP.

Por tanto, teniendo en cuenta el contenido de los compuestos y el tiempo de
tratamiento, sélo aplicando MWD se muestran las mejores caracteristicas para aplicarse
en una industria alimentaria.

Nandhu Lal et al. (2021) estudié la obtencidon de pectina de los desechos de yaca
mediante la combinacion de PEFAE y MWAE, mostrando una mayor extraccion de
pectina (hasta un 18.24%) y un menor uso de energia (hasta 0.0986 kW-h) comparado
con el método convencional.
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1.3. Subproductos obtenidos de residuos de champindn

Los residuos de champifidn descritos en el apartado 1 de Materiales y Métodos, fueron
expuestos a MW para su deshidratacién y para la obtencién de extractos. Ademas,
fueron sometidos a PEFAE, a la combinacién de ambas tecnologias (PEFAE y MWD) y por
Ultimo fueron tratados por USAE.

1.3.1. Efectos de los tratamientos con microondas (MW)

1.3.1.1. Deshidratacion (MWD)

Gracias a la temperatura alcanzada por el producto durante el tratamiento MWD se
pudieron deshidratar los residuos de champifion. En la figura 28 se muestra la
temperatura maxima que se alcanzé en cada tratamiento, asi como el tiempo que tardé
en alcanzarse esa temperatura. En el tratamiento con la potencia de 1000W Ia
temperatura que se alcanzé fue de 95,12C en 3,5 minutos, mientras que para los demas
tratamientos se superaron los 1209C. Por ejemplo, en el tratamiento de 2000W se
alcanzaron 1212C en 6,5 minutos, en el de 3000W se alcanzaron 1242C en 5,1 minutos,
y en el de 4000W se alcanzaron 123,22C en 3,6 minutos. En definitiva, cuanto mayor fue
la potencia menor tiempo se necesitdé para secar el residuo, tal y como demostrd
Maupoey et al., 2001 en su trabajo sobre secado de alimentos mediante aire caliente.

Cuando se utilizaron 1000W y 4000W para deshidratar la temperatura maxima se
alcanzdé en un corto periodo de tiempo, 3,5 minutos. Ello fue debido a que la
temperatura alcanzada con 1000W fue menor que en resto de casos, mientras que con
la potencia maxima, de 4000W, se redujo el tiempo, aunque la temperatura maxima
alcanzada fue la mas alta. Si los comparamos con el tratamiento en el que mayor tiempo
se necesitd para alcanzar la temperatura maxima, el de 2000W, el tiempo en ese
tratamiento fue un 50% mayor, entre 2 y 3 minutos mayor que en el resto de
tratamientos.

En los tratamientos MWD de los residuos de champifidn la subida de temperatura no
mostré fluctuaciones, sino que aumentd gradualmente hasta alcanzar la maxima
temperatura, figura 28.
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Figura 28. Perfil de temperatura durante los tratamientos de deshidratado mediante
microondas (MWD) de residuos champifidn. Leyenda: Champiidn deshidratado (ChD) -
potencia emitida en W.

Para deshidratar las migas de champifién por debajo del 5% de humedad, aconsejada
para la deshidratacidon de alimentos como expuso Gascon et al.,, 2013, se realizaron
varias pruebas, utilizando diferentes potencias y tiempos. Las condiciones de
tratamiento y los resultados de densidad energética obtenidos después de la
deshidratacion de migas de champifidon mediante MWD se muestran en la tabla 24.

Tabla 24. Condiciones de tratamiento y densidad energética aplicada en los diferentes
tratamientos de deshidratado mediante microondas (MWD) para deshidratar los residuos de

champifién.
Peso | Tiempo | Potencia | Potencia | Potencia
Tratamiento | (kg) (h) emitida | reflejada | absorbida | D.E. (W h/kg)
ChD 1000-40 | 0,166 0,67 1000 714,47 285,53 1145,24
ChD 2000-30 | 0,167 0,50 2000 1488,19 511,81 1524,60
ChD 3000-15 | 0,164 0,25 3000 1762,10 1237,90 1878,23
ChD 4000-10 | 0,165 0,17 4000 2121,08 1878,92 1889,20

[Champifidn deshidratado (ChD) - potencia emitida en W — tiempo en minutos]. D.E.: densidad energética.

Durante los tratamientos MWD de las migas de champifién, como se muestra en la tabla
24, la densidad energética aumentd a medida que aumenté la potencia del tratamiento
microondas, disminuyendo el tiempo del tratamiento de secado. Bo-Lin et al. (2023) en
su estudio en pifia, relaciond la DE directamente con la potencia y el tiempo. En el

tratamiento con 1000W de potencia se obtuvo una densidad energética de 1145W h/kg
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y en el de 2000W valores de 1524W h/kg. También se pudo comprobar que con las
potencias de 3000W y 4000W se obtuvieron valores de densidad energética similares,
1880W h/kg, debido a que el tiempo se redujo al aumentar la potencia. Al igual que en
la presente tesis doctoral, Cuvertino Calderén (2004) mostraron que, a medida que la
humedad del aire disminuyé en tratamientos de secado el gasto energético del proceso
se redujo.

Teniendo en cuenta el tiempo y la densidad energética el tratamiento que mejor
resultado mostré fue el de 4000W de potencia, porque con esta potencia se utilizaron
10 minutos de tiempo de deshidratado y la densidad energética fue similar al
tratamiento de 3000W y poco mayor, entre 360 y 740W h/kg, que en los otros dos
tratamientos.

Humedad

En la figura 29 se muestra la evolucién de la humedad de los subproductos de
champifidén durante los diferentes tratamientos con MWD. En el tratamiento de 1000W
de potencia durante 40 minutos se tomaron muestras para calcular la humedad a los 5,
15, 30 y 40 minutos, en el de 2000W 30 minutos a los 5, 15 y 30 minutos, en el de 3000W
15 minutos a los 2, 5, 10 y 15 minutos y en el de 4000W 10 minutos a los 2, 5, 7y 10
minutos.
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Figura 29. Evolucién de la humedad para cada tratamiento de deshidratado mediante
microondas (MWD) de las migas de champifién. Leyenda: Champiiidon deshidratado (ChD) -
potencia emitida en W - tiempo en minutos.

Como se observa en la figura 29, la humedad inicial de las migas de champifién fue de
84,4%, reduciéndose con todos los tratamientos por debajo del 5%, nivel que inhibe el
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crecimiento microbiano y que es adecuado para los alimentos deshidratados (Gascén et
al., 2013). Esa reduccion de la humedad al final del tratamiento oscilé entre un 5,1 y un
0,3%, en funcidn del tiempo y de la potencia que se empled en cada tratamiento. Con la
menor potencia de tratamiento se consiguié reducir la humedad hasta un 5,1% en 40
minutos, mientras que con la de 2000W se consiguidé una reduccién hasta el 1% en 30
minutos, y con la de 3000W hasta un 1,5% en 15 minutos, y con la de 4000W se logré
un 0,3% de humedad en 10 minutos.

Los tratamientos mds largos se descartaron por las mismas razones que en los
subproductos anteriores, en la industria alimentaria se busca que el tiempo sea el menor
posible. Ademas, al utilizar tiempos cortos de procesado se conservaron en mayor
medida los compuestos bioactivos como demostré Esparza-Martinez et al. (2016). Por
este motivo se seleccionaron como los tratamientos éptimos los que tuvieron una
duracién entre 15 y 10 minutos.

Color

Como se observa en la figura 30, todos los tratamientos MWD fueron eficaces para
conseguir secar la muestra sin llegar a carbonizarla. Todos los subproductos de
champifién presentaron un color marrén por el pardeamiento enzimatico que se
produjo durante el proceso. Ademds, se puede ver que cuando se usaron 4000W de
potencia durante menos tiempo se consiguié mantener el color de la muestra menos
oscuro que con los otros tratamientos. Ello se hizo patente con los resultados de medida
instrumental de color recogidos en la tabla 25.
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Figura 30. Aspecto de los subproductos de champifién después de los tratamientos de
deshidratado mediante microondas (MWD). Leyenda: Potencia emitida en W - tiempo en

minutos.

Tabla 25. Parametros de color de los subproductos de champifién deshidratados.

Subproducto L* a* b* C h AE

CT inicial 46,00 £+ 0,46 | 4,19 +0,07° 13,39+0,16 | 98,00+ 2,81° 1,27 +0,00°? -
ChD 1000-40 | 44,98 +1,54° 3,89+0,16° 14,37 £0,58Y | 110,96 + 8,43 | 1,31 +0,01° 2,27 +0,01°
ChD 2000-30 | 45,43 +0,55° 3,79+0,12°2 16,01 +0,37° | 135,37 +6,33°| 1,34 +0,00°¢ 3,65 +0,01°
ChD 3000-15 | 46,72 +0,82° | 4,25+0,15° 15,60 + 0,499 | 130,84 + 8,10° | 1,31 +0,01° 3,13 +0,01°
ChD 4000-10 | 48,67 +0,84°¢ 4,46 +0,14°¢ 16,78 £ 0,34¢ | 150,77 £6,00¢ | 1,31 +0,01° 9,71 +0,01°

Valor medio + desviacidn estandar. Letras diferentes en cada columna indican diferencias significativas entre
tratamientos (P < 0.05). CT: control. [Champifidn deshidratado (ChD) - potencia emitida en W - tiempo en minutos].
L*: luminosidad (L=0 rendimientos negro y L=100 indica blanca). a*: posicién entre magenta y verde (+a= magenta,
frente a —a= verde). b*: posicion entre amarillo y azul (+b = amarillo frente a —b= azules). AE: diferencia de color. C:
croma. h: tono.

En la tabla 25 se muestra que el valor de L*, luminosidad, y el valor de a* del
subproducto control (CT inicial) no mostraron diferencias significativas con los
subproductos de migas de champifion obtenidos con 3000W de potencia. Sin embargo,
L* y a*disminuyeron al aumentar el tiempo de tratamiento, pero aumentaron al
aumentar la potencia y disminuir el tiempo de tratamiento. Si se observa el valor b*, las
migas de champiidn tendieron a un color amarillo, aumentando a medida que se
incrementaba la potencia del tratamiento. Esto indica que con la deshidratacién se
intensificé el color del subproducto, mostrando el color marrén oscuro caracteristico del
pardeamiento, no como el control que era marrén claro.

El croma, C mostrado en la tabla 25, aumentd a medida que aumenté la potencia de

tratamiento, siendo similar entre los tratamientos con potencia de 2000W y 3000W. Sin

embargo, el tono (h) fue similar en los tratamientos de 1000W, 3000W y 4000W,
107



observandose sdélo diferencias entre el subproducto control y el subproducto que se
obtuvo con el tratamiento MWD 2000W, aunque la diferencia fue minima, de 1,31 a
1,34, diferencia que no se nota a simple vista. La diferencia de color (AE) frente al
subproducto control mostré una mayor diferencia con el tratamiento de 4000W. En el
estudio de Barron-Garcia et al. (2022), se obtuvieron las mismas tendencias de color que
lo mostrado en este apartado, L* disminuyd, mientras que a* y h se mantuvieron
similares y b* aumenté ligeramente con el aumento de la temperatura, todo ello
provocado por el pardeamiento.

Teniendo en cuenta la humedad del producto, el tiempo y la densidad energética de los
tratamientos, se decidié que las variables con las que se obtuvo el resultado deseado
fueron las siguientes: 3000W durante 15 minutos y 4000W durante 10 minutos.

Actividad de agua

Otro dato que se tuvo en cuenta en los subproductos de champifién es la aw, recogida
en la tabla 26:

Tabla 26 . Actividad de agua en los subproductos de champifién deshidratados.

Subproducto Ow

CT inicial 0,9821 + 0,02
ChD 1000-40 0,456 + 0,01
ChD 2000-30 0,4569 + 0,01
ChD 3000-15 0,4565 + 0,00
ChD 4000-10 0,4529 + 0,00

Valor medio * desviacidn estandar. Los datos del control inicial (CT inicial) y de los
tratamientos microondas se presentan en actividad de agua (aw) que no tiene unidades.
[Champifidn deshidratado (ChD) - potencia emitida en W - tiempo en minutos].

En el champiiién el pH fue 7,3, un pH basico que favorece el crecimiento microbiano si
no se controla la humedad y la aw. Este producto, procedente de la industria conservera
puede contener bacterias Aerobios Mesdfilos, Anaerobios Mesdfilos, Clostridium y
sulfito reductores (Real Decreto 135/2010 B.O.E. 25/02/2010).

La aw de los subproductos de champifién oscilé entre el 0,45 en los subproductos vy el
0,98 en el control, reduciéndose un 50%, y por tanto inhibiendo el crecimiento
microbiano. Se consiguid la misma aw en un menor tiempo con mayor potencia, y en
mayor tiempo utilizando menores potencias. Aunque el menor contenido de aw se
obtuvo con el tratamiento de 4000W.

A continuacién, se muestran el contenido de los diferentes compuestos de interés en
todos los subproductos de champindn deshidratados, y su evolucién con respecto al
tiempo y la potencia de tratamiento. Los compuestos de interés analizados fueron: los

108



polifenoles y la capacidad antioxidante, la fibra dietética soluble, insoluble, total, la
proteina y los betaglucanos.

Capacidad antioxidante

La capacidad antioxidante se comprobd con tres métodos analiticos, polifenoles totales,
ensayo DPPH que muestra la capacidad antioxidante frente a radicales y FRAP que
muestra el poder antioxidante en la transferencia de electrones, obteniéndose los
resultados que se recogen en la tabla 27.

Tabla 27. Polifenoles totales, actividad antioxidante DPPH y FRAP en los subproductos de
champifién deshidratados.

Polifenoles totales DPPH (.u.m.ol FRAP (umol
Subproducto e trolox inicial i )
/g producto)

CT inicial 1171,64 +49,87° | 6,02+0,15° | 438,89+ 19,62°
ChD 1000-40 247,95 £ 40,167 0,93 +0,01° 75,77 £ 4,38°
ChD 2000-30 250,39 +41,13° 0,87 £ 0,01° 70,34 + 6,04°
ChD 3000-15 280,48 £ 9,267 0,86 £ 0,01° 80,88 + 5,04°
ChD 4000-10 282,53 + 15,437 0,84 +0,02° 84,49 +2,73°

Valor medio * desviacion estandar. Datos expresados en materia seca. Letras diferentes en cada columna indican
diferencias significativas entre tratamientos (P < 0.05). CT: control. [Champifién deshidratado (ChD) - potencia emitida
en W - tiempo en minutos].

Para los polifenoles, como se muestra en la tabla 27, en los subproductos de champiiién
no se encontraron diferencias significativas entre los tratamientos MWD, mientras que
con el subproducto control (CT inicial) sin tratar si que las hubo porque los polifenoles
se degradan con el aumento de temperatura tal como demostraron Acevedo Alzate et
al. (2017). Por este motivo, el tratamiento dptimo se considerd en el que se utilizo la
potencia de 4000W y menor tiempo. La cantidad de polifenoles que se obtuvo oscild
entre 247,95y 282,53 mg/kg acido galico. En la capacidad antioxidante DPPH ocurrid lo
mismo que en los polifenoles, no encontrandose diferencias significativas entre los
tratamientos, pero si con el subproducto control. En el control se encontré una cantidad
de 6,02 umol trolox inicial/g producto, mientras que tras aplicar los tratamientos la
cantidad oscilé entre 0,84 y 0,93 umol trolox inicial/g producto, un 85% menor que en
el control. Al igual que en esta tesis doctoral, Xiaokang et al. (2020) obtuvieron que los
valores de DPPH en subproductos de hongos disminuyeron cuando la potencia de las
microondas aumentdé de 200W a 600W.

Sepulveda y Zapata (2018) encontraron que el aumento de la temperatura provocé la
degradacion térmica de los compuestos de interés de extractos de Bixa orellana L., al
igual que lo expuesto anteriormente en este trabajo.
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Ademas, en la tabla 27 se muestran los resultados para la capacidad antioxidante FRAP.
Como en los subproductos anteriores, el resultado mds alto se obtuvo en el control con
438,89 umol/ml. Si comparamos los resultados obtenidos de los tratamientos MWD,
que variaron entre 70,34 y 84,49 umol TE/mg producto, no se encontraron diferencias
significativas.

Con los resultados comentados anteriormente, se puede afirmar que a medida que
aumenté la potencia de la MWD disminuyd el tiempo de tratamiento y aumenté la
temperatura, como ocurre en el estudio de Xiaokang et al. (2020), aunque obtuvieron
valores menores dado que las potencias utilizadas eran menores (200W, 300W, 400W,
500W y 600W).

Contenido en Beta glucanos

El contenido de beta glucanos de cada subproducto es importante porque los
champifiones son ricos en esos compuestos de interés (Chakraborty et al., 2019). En la
tabla 28 se recoge el contenido de beta glucanos de las migas de champifidn.

Tabla 28. Beta glucanos en los subproductos de champifién deshidratados.

Subproducto %

CT inicial 283,03 £ 48,26°¢
ChD 1000-40 50,81 + 12,80°
ChD 2000-30 39,23+7,71°
ChD 3000-15 42,22 +0,83°
ChD 4000-10 43,15 +0,87°

Valor medio * desviacién estandar. Datos expresados en materia seca. Letras

diferentes en cada columna indican diferencias significativas entre tratamientos
(P < 0.05). CT: control. [Champifién deshidratado (ChD) - potencia emitida en W —
tiempo en minutos].

Para el contenido de beta glucanos en los subproductos de champifidon deshidratados
existieron diferencias significativas entre el subproducto control y todos los
subproductos obtenidos mediante los tratamientos MWD. Ademas, esas diferencias se
mostraron entre el tratamiento con la menor potencia y el resto de tratamientos,
obteniéndose el mayor contenido de beta glucanos con 1000W de potencia. Esto
mismo se observo en el estudio realizado por Kit Leong et al. (2021) donde llegaron a
la conclusidn que una potencia de MW excesivamente alta reduce el rendimiento de
extraccién de polisacaridos, al igual que se muestra en la tabla 28, porque estos
compuestos son termolabiles. Kit Leong et al. (2021) estudiaron el efecto de potencia
de 500W y 850W en un MW doméstico en diferentes tipos de hongos sin incluir el
champifidén pero, aunque no incluyeron el champiidén, la tendencia era la misma,
menor contenido de beta glucanos con el aumento de la temperatura.
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Contenido en proteinas

Los champifiones son ricos en proteinas, por eso es muy interesante cuantificarlos y
comprobar si se conservaron después de la MWD (Qin et al., 2022). El contenido de
proteinas en los subproductos de champifion muestran en la tabla 29.

Tabla 29. Proteinas en los subproductos de champifién deshidratados.

Subproducto | % proteina bruta
CT inicial 517,23 £ 2,35¢
ChD 1000-40 43,83 +0,96°
ChD 2000-30 38,03 +0,84°
ChD 3000-15 37,91 +£0,36°

ChD 4000-10 37,14 + 0,152
Valor medio * desviacién estandar. Datos expresados en materia seca. Letras

diferentes en cada columna indican diferencias significativas entre tratamientos
(P <0.05). CT: control. [Champifién deshidratado (ChD) - potencia emitida en W
—tiempo en minutos].

Los resultados que se obtuvieron al analizar las proteinas de los subproductos de
champifién deshidratados mostraron como disminuyé su contenido al aumentar la
potencia, ya que el aumento de la temperatura provocé probablemente su
desnaturalizacién. Por este motivo, el tratamiento con el que mejor se conservo el
contenido en proteinas fue el de 1000W de potencia. En el estudio de Qin et al. (2022),
en el que utiliz6 MWAE a sélo 150W, se observo que, al aumentar la potencia de las MW
aumenté la temperatura y la velocidad de calentamiento, que promovié la répida
liberacion de aminodcidos de la muestra, moléculas que se combinan para formar
proteinas, y el aumento de la velocidad de extraccion. Sin embargo, cuando se aumenté
en exceso la temperatura (mas de 702C), estos aminoacidos perdieron su estructura, tal
y como ha podido suceder en este caso, al disminuir el contenido de proteinas.

Contenido en fibra dietética (FD)

Los resultados de fibra dietética soluble (SDF), insoluble (IDF) y total (TDF) de los analisis
gue se realizaron en los subproductos de champifién se muestran en la tabla 30.

En el caso de la IDF y TDF en los subproductos de champifién, disminuyd su
concentracion respecto al control con todos los tratamientos, entre un 25 y un 10%,
sobre todo cuando se utilizd 4000W de potencia, observandose valores de entre un 43
y un 56% de IDF. Gil-Ramirez et al. (2019) utilizando 850W de potencia MW y solvente,
también obtuvieron valores similares a los que se muestran en la tabla 30, al utilizar
tratamientos en los que la temperatura alcanzada fue mayor de 1002C. En ese estudio,
los valores que fueron similares a los de la tabla 30, fueron los correspondientes a las
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setas: Craterellus cornucopioides que contenia un 40,3%, Amanita caesarea, Agrocybe
aegerita o Hypsizygus marmoreus que contenian entre un 63,6 y un 68,2%. Con lo cual,
parte de la IDF resistié las temperaturas alcanzadas durante los tratamientos de
deshidratacion.

Tabla 30. Fibra dietética soluble (SDF), insoluble (IDF) y total (TDF) en los subproductos de
champifién deshidratados.

Subproducto | Insoluble (IDF) | Soluble (SDF) Total (TDF)
CT inicial 67,75 + 2,41° 2,30+£0,45° 70,05 + 2,60°
ChD 1000-40 | 46,18 +4,95° 5,08 +2,62° 51,26 £ 4,07°
ChD 2000-30 | 56,50 + 3,40%° 3,76 +0,81° 60,27 + 4,08
ChD 3000-15 | 56,79 +1,00% 3,12 £0,49° 59,91 + 0,80%°
ChD 4000-10 | 43,75+9,53° 1,79+0,51° 45,55 +9,77°

Valor medio + desviacion estandar. Datos expresados en g/100g de materia seca. Letras diferentes en cada
columnaindican diferencias significativas entre los tratamientos (P < 0.05). CT: control. [Champifién deshidratado
(ChD) - potencia emitida en W - tiempo en minutos].

Como se muestra en la tabla 30, también se obtuvo SDF, no mostrandose diferencias
significativas ni con el control ni entre tratamientos.

Ademads, Qin et al. (2022), mostraron que con la MWD no solo se pudo extraer
eficazmente los aminodcidos libres de los residuos de hongos, sino que también mostré
una excelente eficiencia de extraccién para las fibras. La extraccidon de estas aumentd
con el tiempo de exposicion a las MW, pero a potencias bajas, ya que si aumentd mucho
la temperatura estos polisacaridos no se detectaron al perderse la estructura.

Todo lo expuesto anteriormente, coincide con el estudio de Gong et al. (2020), en el que
encontraron en su revisiéon que mediante el uso de MW a 250W y con solvente, se
pudieron revalorizar los residuos de champifién, obteniéndose ingredientes ricos en
compuestos de interés como fibras.

En un estudio reciente, Gallego Garcia et al. (2023) concluyeron que en pocas
investigaciones se calculan los datos de consumo de energia en el conjunto del proceso
de produccion, importante para conocer si es un proceso que se pueda implantar a nivel
industrial. Por otro lado, estos equipos son complejos de usar lo que plantea algunas
dudas sobre su ampliacién para su uso en industrias con altos volumenes de produccion.
Por ello hay que seguir investigando esta tecnologia.

1.3.1.2.  Extraccién asistida por microondas (MWAE)

En las figuras 31A, 31B, 31C y 31D, se muestran los perfiles de temperatura de los
tratamientos MWAE en los que se obtuvieron extractos acuosos e hidroalcohdlicos de
migas de champifién.
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Figura 31. Perfil de temperatura para cada tratamiento de extraccién asistida por microondas
(MWAE) de residuos de champifién. A) 1000W, B) 2000w, C) 3000W y D) 4000W. Leyenda:
Champifién extracto (ChE) - disolvente - potencia emitida en W - tiempo en minutos.
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Como se muestra en la figura 31A, al obtener los extractos hidroalcohdlicos de
champifién con la potencia de 1000W, se observé que la temperatura alcanzada fue mas
elevada en el tratamiento de menor y mayor duracién de tiempo (3 y 9 minutos
respectivamente), mientras que en el tratamiento de 6 minutos (intermedio) la
temperatura alcanzada fue similar. La temperatura que se alcanzé al conseguir extractos
hidroalcohdlicos oscild entre 65 y 852C, entre 10 y 32C mayor que cuando se obtuvieron
los extractos acuosos.

Cuando se utilizé la potencia de 2000W, figura 31B, las temperaturas que se alcanzaron
fueron similares en los tratamientos para obtener tanto los extractos acuosos como los
hidroalcohdlicos. Sin embargo, en el tratamiento de 3 minutos, se alcanzé mayor
temperatura al usar sélo agua, consiguiéndose una temperatura de 852C, mientras que
en el hidroalcohdlico se alcanzé una temperatura de 802C.

Observando las figuras 31C y 31D, si se utilizaron potencias de 3000W y 4000W, la
temperatura que se alcanzo fue de 1002C, siendo similar en los tratamientos de mayor
tiempo. Mientras que en los tratamientos con el menor tiempo la temperatura fue 52C
menor en los tratamientos con el disolvente hidroalcohdlico. Esto se debe a que la
temperatura de ebullicion del etanol es menor que la del agua, con lo cual se evapord
con mayor rapidez (Cornejo Artiaga, 2016).

Como se observa en los extractos acuosos, a medida que aumentd la potencia vy el
tiempo de tratamiento, aumento la temperatura. Para el tratamiento de 1000W de
potencia durante 3 minutos se alcanzé una temperatura de 53,89C, mientras que en el
tratamiento de mayor potencia y tiempo (4000W de potencia durante 9 minutos) se
alcanzoé una temperatura de 101,82C. En los extractos hidroalcohdlicos de champifidon
las temperaturas oscilaron entre 66,22C en el tratamiento de 1000W durante 3 minutos
y 101,32C en el tratamiento de 4000W durante 9 minutos.

Si comparamos la temperatura tanto de los tratamientos sélo con agua como los de la
mezcla agua-etanol, para los tratamientos en los que se utilizé mayor potencia, no se
encontraron diferencias. Sin embargo, en los tratamientos en los que se utilizaron
potencias mas bajas se observd que en los extractos hidroalcohdlicos se aumenté Ila
temperatura hasta 102C mas que en los acuosos. Esto puede ser debido a que con las
potencias bajas tardé mas en evaporarse el etanol.

Zhu et al. y Smiderle et al. (2021), encontraron que el MWAE es también un método
potencialmente eficaz para la extraccidon, en comparacion con el método tradicional de
extraccidén con agua y precipitacion con alcohol, ya que la cantidad de disolvente y el
tiempo necesarios en el método MWAE son menores, por lo que puede ser utilizado
para la extraccién de compuestos bioactivos.
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A continuacién, en la tabla 31 se pueden ver las condiciones de los principales
tratamientos empleados para obtener los extractos de los residuos de champifidn
mediante MWAE y la densidad energética de esos tratamientos.

Tabla 31. Condiciones de tratamiento y densidad energética aplicada en los diferentes
tratamientos de extraccidn asistida por microondas (MWAE) de los residuos de Champiiion.

Peso | Tiempo Potencia Potencia | Potencia D.E. (W
Tratamiento (kg) (h) emitida reflejada | absorbida h/kg)

ChE acuoso 3000-6 | 0,568 0,10 3000 1386,10 1613,90 284,14
ChE acuoso 3000-9 | 0,568 0,15 3000 1414,87 1585,13 418,61
ChE acuoso 4000-6 | 0,568 0,10 4000 1466,07 2533,93 446,11
ChE acuoso 4000-9 | 0,568 0,15 4000 1459,19 2540,81 670,99
ChEetandlico 3000-6 | 0,568 0,10 3000 1302,66 1697,34 298,83
ChEetandlico 3000-9 | 0,568 0,15 3000 1404,15 1595,85 421,44
ChEetandlico 4000-6 | 0,568 0,10 4000 1386,81 2613,19 460,07
ChEetandlico 4000-9 | 0,568 0,15 4000 1364,82 2635,18 695,91

[Champifidn extracto (ChE) — disolvente - potencia emitida en W — tiempo en minutos]. D.E.: densidad energética.

En los tratamientos con los que se obtuvieron los extractos hidroalcohdlicos la densidad
energética fue mayor (entre 14 y 25 W h/kg mayor) que en los tratamientos que se
utilizé agua como disolvente porque el solvente mezcla de agua y etanol absorbié mayor
energia que el solvente acuoso. La densidad energética al utilizar una potencia de
3000W durante 9 minutos y utilizar una potencia de 4000W durante 6 minutos fue
similar. La densidad energética fue mayor a medida que se aumentd el tiempo de
tratamiento con la misma potencia, al igual que en el estudio de Galan Lacarra (2011)
en un secadero industrial, porque la densidad energética esta directamente relacionada
con el tiempo y la potencia utilizados, aumentando a medida que aumenta el tiempo
y/o la potencia.
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Capacidad antioxidante

En la tabla 32, se muestran los resultados de polifenoles y capacidad antioxidante que
se obtuvieron al analizar los extractos de migas de champifién obtenidos mediante

MWAE.

Tabla 32. Polifenoles totales, actividad antioxidante DPPH y FRAP en los extractos de

champifién.
Extracto acuoso Extracto hidroalcohdlico
Subproducto Polifenoles DPPH (umol | FRAP (umol Polifenoles DPPH (umol | FRAP (umol
totales (mg/kg | trolox inicial TE/mg totales (mg/kg | trolox inicial TE /mg
4cido gélico) | /g producto) producto) 4cido gélico) | /g producto) producto)
ChE 1000-3 0,47 £ 0,020 0,14 +0,012 | 3,91 +0,422 0,95 +0,462 0,14 +0,00® | 4,25*0,212
ChE 1000-6 | 0,84+0,24%¢c | 0,14+0,000 | 4,77 +0,44b 0,62 +0,05° 0,19 +0,00° | 4,38 +0,13abc
ChE 1000-9 0,22 £ 0,212 0,17 £0,00° | 5,37 +0,39¢ 0,78 £ 0,212 0,22+ 0,00¢ | 5,35 +0,572b
ChE 2000-3 0,34 +0,122 0,15+0,00° | 4,75 +0,50° 0,67 £ 0,432 0,20 £ 0,01b¢ | 4,45 +0,14%
ChE 2000-6 0,79+0,48%c | 0,17+0,00°| 5,15+0,16° 1,19 £ 0,112 0,27 £0,00¢ | 6,69 + 0,15
ChE 2000-9 2,07 £ 0,14¢de 0,22 £0,00¢ | 4,59 +0,02° 2,70 £ 0,46¢ 0,41+0,01f | 10,72 +0,10¢
ChE 3000-3 1,82 +0,36°¢ | 0,18+0,00° | 3,56+0,27° 1,76 + 0,122b¢ 0,22 +0,00¢ | 6,24 + 0,39bcd
ChE 3000-6 3,39 +0,98¢f 0,23 +0,01¢ 4,57 £ 0,25 4,94+ 0,164 0,37+0,00¢ | 11,97+0,73¢
ChE 3000-9 3,49 £ 0,27 0,26 £0,00¢ | 5,73+0,200 | 14,55+2,36° | 0,66+0,01" | 22,43+ 0,618
ChE 4000-3 2,11+£0,51¢¢ | 0,18 +0,00° | 3,82+0,412 2,59 +0,11b¢ 0,28+0,01¢ | 7,55+ 0,85¢
ChE 4000-6 | 2,61+0,33% | 0,23+0,00¢| 4,74+0,28b 8,98+1,14¢ | 0,58+0,03¢ | 17,86 +1,22f
ChE 4000-9 6,25 + 0,928 0,39+0,02¢| 10,870,539 | 20,50+ 0,898 0,86+ 0,00 | 32,57 +3,37"

Valor medio + desviacién estandar. Letras diferentes en cada columna indican diferencias significativas entre
tratamientos (P < 0.05). [Champifidn extracto (ChE) - potencia emitida en W - tiempo en minutos].

En la tabla 32, al comparar la concentracion de polifenoles de las migas de champifidn,
se observd que, para un mismo tratamiento, siempre se encontré mayor concentracion
de polifenoles en los extractos hidroalcohdlicos, coincidiendo con los resultados
obtenidos en cardo y alcachofa. Si comparamos los resultados en los extractos acuosos,
hubo diferencias significativas entre los tratamientos donde se utilizaron potencias de
1000W y 2000W con las que se utilizaron potencias de 3000W y 4000W, al igual que
ocurre al comparar los extractos hidroalcohélicos. Ademas, en los dos tipos de extractos,
la mayor cantidad de polifenoles se encontré en el tratamiento que se utilizé 4000W de
potencia durante 9 minutos, siendo 3,3 veces mayor lo recuperado en el extracto
hidroalcohdlico. Los resultados de capacidad antioxidante DPPH y FRAP en los extractos
de champiidn fueron superiores en los extractos hidroalcohdlicos, y con el tratamiento
de mayor potencia, al igual que ocurrid en los polifenoles totales. En el tratamiento con
mayor potencia y tiempo, ChE 4000-9, la cantidad de antioxidantes DPPH fue 2,2 veces
mayor en el extracto hidroalcohdlico que en el acuoso, y para la capacidad antioxidante
FRAP fue 3 veces mayor. Todo esto es debido a que cuando aumenté el tiempo de
tratamiento y con lo cual la temperatura de tratamiento, se aumenté la porosidad de la
estructura celular, extrayéndose los compuestos polifenoles en el disolvente. En todos
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los casos el aumento de la temperatura favorecié la extraccion de los compuestos
bioactivos de la matriz, porque aumenté la solubilidad de los solutos debido a la menor
tensién superficial y a la viscosidad del disolvente (Cornejo Artiaga, 2016).

En el caso de los extractos acuosos, las diferencias significativas para estos dos
pardmetros no fueron tan notables como en los extractos hidroalcohdlicos al utilizar
potencias altas. Por lo tanto, los antioxidantes son compuestos que se extraen en mayor
concentracion con agua-etanol porque tienen mas afinidad por el etanol como
demostré Mufioz et al. (2015) en extraccion de compuestos fendlicos en champa en
extractos hidroalcohdlicos en proporcién 70 etanol :30 agua.

Ademas, si observamos los resultados en la tabla 32, obtenidos mediante las tres
determinaciones, se encuentra un aumento del contenido de antioxidantes en el mismo
tiempo de tratamiento cuando se aumenta la potencia a 3000W y 4000W.

Al igual que en esta tesis doctoral, Ozyiirek et al. (2014) demostraron que al utilizar
MWAE con una potencia de 1500 W durante 5 minutos se obtienen extractos de hongos,
pero en este caso metandlicos, donde se pueden encontrar antioxidantes, polifenoles
totales y DPPH en mayor cantidad que con otros métodos de extraccion.

Por otro lado, se ha obtenido la misma variacién en los valores de polifenoles totales y
DPPH, que encontraron Singh Chouhan et al. (2022) en su estudio sobre seta ostra. Ellos
concluyeron que al utilizar una potencia de MW elevada durante un tiempo mas corto
se produjo la rapida ruptura celular para la lixiviacién del extracto acuoso, obteniéndose
valores mayores de polifenoles que al utilizar menores potencias. Ademas, analizaron la
metodologia DPPH y confirmaron que esa capacidad antioxidante del extracto obtenido
por MW se conserva. Esto es debido a que los antioxidantes son mas resistentes al
aumento de temperatura que al aumento del tiempo de tratamiento.
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Contenido en beta glucanos

En los extractos de champifion también se analizaron los beta glucanos, encontrandose
valores bajos, incluso en algunos casos no se detectaron, tal y como se refleja en la tabla
33.

Tabla 33. Beta glucanos en los extractos de champifién.

Extracto Extracto
Subproducto acuoso hidroalcohélico
ChE 1000-3 Nd 0,13 £ 0,04°
ChE 1000-6 Nd 0,12 £ 0,00°
ChE 1000-9 Nd 0,16 + 0,002
ChE 2000-3 | 0,09+0,02® | 0,19 +0,01%>
ChE 2000-6 Nd 0,78 + 0,46«
ChE 2000-9 | 0,62 +0,97% | 0,42 +0,01%
ChE 3000-3 | 0,29+0,08 | 0,27 +0,06%
ChE 3000-6 | 0,12 +0,03? | 0,64 +0,06%«
ChE 3000-9 | 0,49 +0,61° 1,06 £1,03¢
ChE 4000-3 | 0,12+0,02® | 0,43 +0,19%
ChE 4000-6 | 0,52+0,11® | 0,54 + 0,45%<
ChE 4000-9 Nd 0,76 + 1,290

Valor medio + desviacidn estandar. Datos expresados en
porcentaje. Codificacion: Letras diferentes en cada

columna indican diferencias significativas entre tratamientos
(P < 0.05). [Champifidn extracto (ChE) - potencia emitida en W
- tiempo en minutos]. Nd: no detectado.

En la tabla 33, se muestra que el contenido de beta glucanos fue mayor en los extractos
hidroalcohdlicos que en los extractos acuosos. En los extractos hidroalcohdlicos se
mostré mayor concentracidn de ellos cuando se utilizé la potencia de 4000W durante
9 minutos en comparacion con los tratamientos de 1000W durante 3 y 6 minutos. Esto
puede deberse a que el tiempo de exposicién a las MW fue menor con el tratamiento
de 4000W, conservando los beta glucanos.

Ademads, se observd que en los tratamientos con 2000W de potencia, aumenté la
extraccién al aumentar el tiempo y la temperatura, hecho demostrado por Gil-Ramirez
et al. (2019). Estos autores comprobaron que al aplicar microondas (850 W) a residuos
de champindn disueltos en agua, aumentando el tiempo y la temperatura, aumentaba
el contenido de polisacaridos, en concreto beta glucanos.

Gong et al. (2020) comprobaron al igual que otros autores, como Zhu et al.,, que
utilizando una potencia de 280W sobre una mezcla masa:agua, con la cual se
alcanzaban 709C, se obtuvieron beta glucanos en el extracto.
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A diferencia de los autores anteriormente mencionados, en la experimentacién que se
desarrollé para esta tesis doctoral, las potencias fueron mayores, aumentando en
mayor grado la temperatura y la proporcion agua/etanol de solvente utilizado fue
diferentes. Por este motivo, el contenido de compuestos obtenido no fue el mismo.

Al igual que en esta tesis doctoral, Sharad Mali y Kumar (2023) consiguieron obtener
polifenoles y otros compuesto a partir de residuos de vegetales mediante MWAE,
obteniendo un mayor rendimiento que con la extraccidn convencional. Sin embargo,
se deben realizar mas estudios para mejorar la obtencién de estos extractos.

1.3.2. Extraccidn asistida por pulsos eléctricos de intensidad moderada
(PEFAE)

Para este subproducto de champifidn también se analizaron los polifenoles y las
capacidades antioxidantes DPPH y FRAP (tablas 34 y 35).

- Subproductos liquidos:

Tabla 34. Polifenoles totales, actividad antioxidante DPPH y FRAP en los subproductos de
champifién obtenidos mediante extraccion asistida por pulsos eléctricos (PEFAE).

Liquidos
Polifenoles
Subproducto totales DPPH_ (!1an| FRAP (pumol
sl el trolox inicial /g TE/mg
e producto) producto)

0,5kV/cm 10p | 0,45 +0,06° 0,04 + 0,002 1,17 +£0,01°¢
0,5kV/cm25p | 0,47+0,13* | 0,05+ 0,00° 1,16 + 0,01¢
1kV/cm 10 p 0,41 +0,07° 0,04 + 0,002 1,16 +0,01¢
1kV/cm 25 p 0,42 £0,02° 0,05 + 0,002 1,12 +0,02b
2kV/cm 10 p 0,21 +0,142 0,09 + 0,00° 1,07 £ 0,002
2kV/em25p | 0,51 £0,05° 0,05 + 0,002 1,16 £ 0,01°¢
Valor medio + desviacion estdndar. Letras diferentes en cada columna indican diferencias significativas entre los
tratamientos con Pulsos eléctricos (P < 0.05). p: pulsos.

Como se puede observar en la tabla 34, tanto para polifenoles, DPPH y FRAP se
encontraron diferencias significativas entre el tratamiento de 2 kV/cm 10 p, mientras en
el resto de los tratamientos no afectd el nimero de pulsos aplicados, siendo su valor
menor en FRAP y polifenoles, pero mayor en DPPH, al igual que Kit Leong et al. (2021)
que usaron 1 kV/cm en diferentes tipos de setas comestibles. Lo mencionado es debido
a que la aplicacién de 2 kV/cm es la intensidad que provoca la ruptura de las células para
los radicales determinados por DPPH.
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- Subproductos sélidos:

También se analizaron los antioxidantes de la parte sélida como se puede ver en la
tabla 35.

Tabla 35. Polifenoles totales, actividad antioxidante DPPH y FRAP en los subproductos de
champifién obtenidos mediante extraccion asistida por pulsos eléctricos (PEFAE).

Sélidos
Subproducto Polifenoles DPPH (.p..m.ol FRAP (umol
t(?te.lles (r’n.g/kg trolox inicial e/l e
acido galico) /g producto)
0,5kV/cm 10p | 119,22 +4,63° 5,17 +0,09¢ 161,75 + 3,544
0,5 kV/cm 25 p 51,71 +5,212 5,70 £ 0,144 154,74 + 5,15bc
1kV/cm 10 p 64,06 + 8,882 4,87 £0,0° 149,21 + 1,28
1 kV/cm 25 p 99,09 +19,21° | 4,80 +0,10° 155,55 + 2,03¢
2kV/cm 10 p 122,55 + 38,23P | 4,75 + 0,052 143,48 + 3,262
2kV/cm 25 p 110,10 + 10,75 | 4,54 + 0,252 155,55 + 2,36¢

Valor medio * desviacion estandar. Datos expresados en materia seca. Codificacion: Letras diferentes en cada
columna indican diferencias significativas entre los tratamientos con Pulsos eléctricos (P < 0.05).

En los subproductos sélidos que se obtuvieron al tratar los residuos de champifidn con
PEFAE, se mantuvieron los compuestos bioactivos tal y como se muestra en la tabla 35.
Si observamos las diferencias significativas en los polifenoles totales, en el primer
tratamiento los valores fueron similares a los de los tratamientos de mayor intensidad y
numero de pulsos. Sin embargo, para la capacidad antioxidante, segun las diferencias
significativas, el mayor valor se obtuvo con el tratamiento de menor intensidad. Esto
significa que para los subproductos de champifidén tratados con PEFAE al aplicar 0,5
kV/cmy 10 p se obtuvieron los mayores valores de polifenoles y capacidad antioxidante.
Los valores obtenidos fueron los siguientes: 119,2 mg/kg acido galico de polifenoles, 5,7
umol trolox inicial /g producto de capacidad antioxidante DPPH y 161,7 umol TE/mg
producto de capacidad antioxidante FRAP. Por lo tanto, los tratamientos PEFAE
utilizados con la mayor intensidad tendieron a disminuir la capacidad antioxidante de
los subproductos sélidos porque se extrajeron en el liquido.

Al estudiar otros autores, Kit Leong et al. (2021) encontraron, al igual que en el presente
trabajo, que al aplicar las PEFAE (10 — 100 kV/cm con una duraciéon de 100 — 1000 ps)
sobre hongos, se pueden obtener compuestos cuando la intensidad no es muy alta.

Actualmente Zhang et al. (2023) encontraron algunas limitaciones a la obtencién de
PEFAE, como que es dificil inactivar los microorganismos y que la conductividad varia
dependiendo de la composiciéon del alimento. Sin embargo, también encontraron
ventajas como que es una tecnologia mas eficiente con costos de procesamiento
reducidos que permite la extraccion de sustancias que son dificiles de obtener mediante
procedimientos de extraccién estandar.
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1.3.3. Combinacioén de las dos tecnologias (PEFAE y MWD)

En los subproductos de champifién que se obtuvieron mediante la combinacién del
tratamiento PEFAE con MWD, 0,5 kV/cm 10p 4000W 10 min, se analizé la aw, dando un
valor de 0,2775 y la humedad con un valor de 0,97%. El resultado de antioxidantes
cuando se combinaron estas dos tecnologias (0,5 kV/cm 10p 4000W 10 min) fue de
151,09 mg/kg acido galico para polifenoles totales, 0,87 umol trolox inicial /g producto
para DPPH y 49,04 umol TE/mg producto para FRAP. Valores mayores para polifenoles,
pero menores en DPPH y FRAP en comparacién con lo obtenido en los sdlidos tratados
con PEFAE (tabla 35).

Para el champiiidn se obtuvo mas cantidad de polifenoles en los subproductos tratados
con MWD (tabla 27). Se obtiene el doble de polifenoles comparado con el tratamiento
con PEFAE (tabla 35) y 1,86 veces mas que en la combinacién de los dos. Sin embargo,
la capacidad antioxidante en los subproductos de champifién se conservd mejor en los
tratamientos con PEFAE, porque la temperatura afecta mds a las moléculas analizadas
por la capacidad antioxidante que a los polifenoles. Para la capacidad antioxidante DPPH
fue 4,8 umol trolox inicial /g producto mayor con respecto a la MWD y la combinacién
de las tecnologias, mientras que para la capacidad antioxidante FRAP fue similar con
respecto a MWD y 106 umol TE/mg producto mayor con respecto a la combinacion de
las dos tecnologias.

Una vez analizadas las diferentes técnicas y tecnologias de extraccion, se puede concluir
gue para champifidon la tecnologia MWD es la mas adecuada teniendo en cuenta el
resultado de los compuestos y el tiempo de tratamiento, al igual que concluyeron
Bachtler y Bart, 2021 al comparar diferentes tecnologias como inmersién y percolacién
y ultrasonidos con microondas.

En el afo 2024, Punia Bangar et al. demostraron que la combinacién de MW con
tecnologia no térmica como los USAE como método de pretratamiento aumentd
significativamente el rendimiento de aceites esenciales de cdscara de lima.

1.3.4. Extraccidn asistida por ultrasonidos (USAE)

A continuacion, en la tabla 36 se muestra el contenido de proteina bruta que se conservé
en los subproductos de champifién sélidos después de ser tratados mediante USAE. No
se analizaron las proteinas en el liquido porque las proteinas de los champifiones no son
solubles al no tener una estructura globular (Luque Guillén, 2009).
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Tabla 36. Proteinas en los subproductos de champifidn tratados mediante extraccidn asistida
por ultrasonidos (USAE).

Subproducto % proteina bruta
P1-400W-10 40,3 +4,52°
P2- 400W-20 46,4 +£0,93°
P3-400W-30 30,95+ 2,75°

Valor medio + desviacidn estandar. Datos expresados en materia seca. Letras diferentes
en cada columna indican diferencias significativas entre los tratamientos con Pulsos
eléctricos (P < 0.05). [N2 prueba — potencia emitida en W - tiempo en minutos].

El contenido de proteinas en el subproducto de champifidn disminuyé al aumentar el
tiempo de tratamiento de 20 a 30 minutos, con lo cual fueron extraidas por el disolvente
utilizado para la extraccion. En cambio, cuando se aumento el tiempo de tratamiento de
10 a 20 minutos, no se encontraron diferencias significativas. Al igual que en esta tesis
doctoral, Stumpf et al. (2020) demostraron que se pueden obtener antioxidantes de
residuos tratados con metodologias no térmicas como los ultrasonidos, y que esas
tecnologias son mas respetuosas, aunque no estudiaron la extraccién de proteinas.

Por otro lado, Umaiia et al. (2020) y Yi-Ching et al. (2012) demostraron que al utilizar
metodologias no térmicas como los ultrasonidos se pueden obtener antioxidantes a
partir de residuos de hongos.

Cem Ozsefil y Ziylan-Yavas (2023) investigaron el uso de la biomasa de residuos de té
como fuente alternativa de polifenoles y fibra. Mediante USAE a varias frecuencias (20,
35 y 200 kHz), demostrando que la USAE a 20 kHz, la misma frecuencia que se ha
estudiado en esta tesis, obtuvo altas tasas de recuperacién en 30 min para los residuos
de fibra y polifenoles, pero que esto disminuia si se combinaba con tecnologia térmicas.
Ademads, en comparacion con la convencional la ultrasonicacidén consigue rendimientos
similares en mucho menos tiempo y de forma rentable. Por lo tanto, este estudio ha
demostrado que es posible utilizar la USAE para la extracciéon de polifenoles y fibra
siendo respetuosa con el medio ambiente, rapida y eficaz.

Sin embargo, en el mismo afio Ghulam Nabi et al. (2023) concluyeron que es crucial
evaluar los residuos de frutas y verduras para la recuperacién y caracterizacién de
compuestos bioactivos mediante USAE, y explorar su uso en productos quimicos,
nutracéuticos y como ingredientes alimentarios. Ademas, deberia analizarse lo seguros
gue son estos nuevos ingredientes.
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1.4. Subproductos obtenidos de residuos de tomate

En este apartado se muestran y discuten los resultados obtenidos de tratar los residuos
de tomate, descritos en el apartado 1 de Materiales y métodos, mediante MW para su
deshidrataciéon y para la obtencién de extractos, ademas de los resultados obtenidos de
la aplicacién de PEFAE y la combinacidon de ambas tecnologias.

1.4.1. Efectos de los tratamientos con microondas (MW)

1.4.1.1. Deshidrataciéon (MWD)

Al emitir la potencia de MW durante el tratamiento se consiguio el deshidratado de los
residuos gracias a la temperatura que se alcanzd. En el tratamiento que se utilizé la
potencia de 1000W, la temperatura que se alcanzé fue de 902C en 2 minutos,
manteniéndose estable durante el resto del tratamiento, mientras que para los
tratamientos de 2000W, 3000W y 4000W se alcanzaron aproximadamente los 1002C de
temperatura en un minuto, como se muestran en la figura 32.

Como puede observarse en la figura 32, la temperatura maxima del tratamiento se
alcanzé con rapidez en todos los tratamientos, pero con las potencias de 2000W y
3000W a medida que transcurrié el tratamiento hubo fluctuaciones de temperatura.
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Figura 32. Perfil de temperatura durante los tratamientos de deshidratado mediante
microondas (MWD) de residuos de tomate. Leyenda: Tomate deshidratado (TD) - potencia
emitida en W.
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Los resultados obtenidos por Miccio et al. (2020) que utilizaron MW con una
temperatura de 50, 60 y 702C, coinciden con este trabajo, en comparacién con el secado
convencional, 24 a 48 horas a 60-802C (Gascdn et al., 2013), el MWD permite reducir el
tiempo de secado hasta el mismo contenido de humedad final deseado. Ademas, al igual
que en la figura 41, obtuvieron unas curvas de temperatura con picos y que alcanzaron
un valor mdaximo, consecuencia directa de las fluctuaciones de temperatura en la
muestra debido a la distribucidon desigual del campo electromagnético dentro de la
camara.

La densidad energética de cada tratamiento, junto con las condiciones de tratamiento
MWD se muestran en la tabla 37.

Tabla 37. Condiciones de tratamiento y densidad energética aplicada en los diferentes
tratamientos con microondas para deshidratar (MWD) los residuos de tomate.

Peso | Tiempo | Potencia Potencia Potencia D.E. (W

Tratamiento | (kg) (h) emitida reflejada absorbida h/kg)
TD 1000-35 | 0,117 | 0,58 1000 629,76 370,24 1840,89
TD 2000-10 | 0,118 | 0,17 2000 1708,22 291,78 411,52
TD 3000-5 | 0,119 | 0,08 3000 1845,14 1154,86 803,19
TD 4000-4 | 0,120 | 0,07 4000 2551,75 1448,25 803,51

[Tomate deshidratado (TD) - potencia emitida en W — tiempo en minutos]. D.E.: densidad energética.

Como se puede observar en la tabla 37, en los tratamientos de MWD de los residuos de
tomate se obtuvo una mayor densidad energética con el tratamiento de 1000W de
potencia, fue de 1840W h/kg, ya que se utilizé durante mas tiempo, entre 11 y 25
minutos mas que en los otros casos. En los tratamientos de 3000W y 4000W se
obtuvieron valores similares, de 803W h/kg de densidad energética. Mientras que en el
tratamiento con 2000W de potencia se obtuvo la menor densidad energética con 411W
h/kg. Tal y como se menciond en el trabajo de Bobby Shekarau et al. (2023) de secado
por MW de col blanca, la densidad energética aumentd en proporcidn al aumento de la
potencia o el tiempo de tratamiento.

Por lo tanto, teniendo en cuente el tiempo y la densidad energética de los 4
tratamientos, el que mejor resultado mostro fue el de 2000W de potencia.

Humedad

A medida que transcurre el tiempo en los diferentes tratamientos se tomaron muestras
del residuo, para comprobar la evolucién de la humedad, como se ve en la figura 33. En
el tratamiento de 1000W de potencia se tomaron a los 5, 15, 25 y 35 minutos, en el de
2000W a los 5y 10 minutos, en el de 3000W a los 2, 4 y 5 minutos y en el de 4000W
minutos a los 2, 3 y 4 minutos.
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Figura 33. Evolucidn de la humedad para cada tratamiento de deshidratado mediante
microondas (MWD) de los subproductos de tomate. Leyenda: Tomate deshidratado (TD) -
potencia emitida en W - tiempo en minutos.

La humedad inicial del residuo de tomate fue de 56,5% y, como se puede observar en la
figura 33, en todos los casos se redujo considerablemente, llegdandose a alcanzar
humedades entre 1,9 y 0,1%. A partir de 2000W de potencia se redujeron de manera
importante los tiempos de tratamiento, entre 25 y 31 minutos, para obtener una
humedad reducida, ya que se aumenté a velocidad de deshidratado porque al aumentar
la potencia se elevé la temperatura del tratamiento.

Cetin (2022) identificé que el MWD en un horno MW con las condiciones: potencia
200W y una temperatura del aire por conveccién de 602C, fue el sistema mas eficiente
en términos de eficiencia térmica en comparacién con el secado al sol y la liofilizacion.
Esto es asi por la menor duracion de sus tratamientos de secado, que requieren un
menor consumo de energia para eliminar el contenido de humedad de los tomates, lo
gue resulta en una mejor eficiencia de secado.

El tratamiento en el que se utilizaron 1000W de potencia se descartd teniendo en cuenta
gue a la industria alimentaria pretende utilizar el menor tiempo posible de tratamiento,
y en este caso es inviable deshidratar durante 35 minutos un residuo pudiendo
aumentar la potencia sin que afecte a las caracteristicas y compuestos bioactivos, tal y
como se muestra a continuacion.
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Color

En la figura 43, se observa que, para conseguir secar la muestra, aunque se oscurecio el
color al aumentar la potencia de los diferentes tratamientos, todos fueron eficaces sin
llegar a carbonizarla. Tal y como se hizo patente con los resultados de medida
instrumental de color recogidos en la tabla 34.

Figura 34. Aspecto de los subproductos de tomate después de los tratamientos de

C) 3000-5

A) 1000-35

D) 4000-4

B) 2000-10

deshidratado mediante microondas (MWD). Leyenda: Potencia emitida en W - tiempo en

Tabla 38. Parametros de color de los subproductos de tomate deshidratados.

minutos.

Subproducto L* a* b* C h AE
CT inicial 60,74 +0,07° | 7,28+0,11® | 26,77 +0,60° | 387,62 +21,25° 1,31 +0,01¢ -
TD 1000-35 | 56,75+ 2,28% | 18,02+0,73° | 52,16 +0,81P | 1527,59 +42,72° 1,23+0,01° | 388,52 +0,02°
TD 2000-10 | 55,63 +1,06° | 18,07+0,43 | 51,78 +0,95" | 1504,37 +53,36" 1,23 +0,01° | 384,98 +0,01°
TD 3000-5 | 56,71+2,26°° | 19,31+1,36° | 53,19+ 1,52° | 1608,67 + 98,09 1,22 £0,01* | 433,88 +0,03°
TD 4000-4 57,47 +0,85° | 18,77 +0,95* | 51,79 +0,33° | 1511,57 + 24,45 1,23 +0,01° | 380,44 +0,00?

Valor medio + desviacién estandar. Letras diferentes en cada columna indican diferencias significativas entre
tratamientos (P < 0.05). CT: control. [Tomate deshidratado (TD) - potencia emitida en W - tiempo en minutos]. L*:
luminosidad (L=0 rendimientos negro y L=100 indica blanca). a*: posicidon entre magenta y verde (+a= magenta, frente
a—a=verde). b*: posicién entre amarillo y azul (+b = amarillo frente a —b=azules). AE: diferencia de color. C: croma.

h: tono.
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En la tabla 38 la luminosidad, L*, fue mayor en el subproducto control que en los
subproductos resultantes de los distintos tratamientos, no mostrandose diferencias
significativas entre los mismos. El valor de a* mostré diferencias significativas entre el
control y los subproductos obtenidos mediante MWD. Ademas, para el valor de a* se ve
gue aumento la intensidad de rojo a medida que aumenté la potencia de tratamiento
porque se encontraron diferencias significativas entre el tratamiento de 3000W con los
de 1000W y 2000W. Para el valor b* ocurrié lo mismo que para el valor de a*,
aumentando la intensidad de color del tratamiento de 3000W de potencia. Indicando
qgue el MWD oscurecié la muestra, y que ese oscurecimiento fue mayor a medida que
se aumenté la potencia de tratamiento.

El croma (C), como se observa en la tabla 38, aumenté a medida que aumenté la
intensidad de la potencia de tratamiento de 2000W a 3000W, pero con 4000W
disminuyd porqgue la luminosidad fue mayor en ese tratamiento. El tono (h) fue similar
en todos los tratamientos excepto en el tratamiento que se usaron 3000W de potencia
que fue ligeramente menor. Ademds, si comparamos h en los subproductos
deshidratados con el control, este obtuvo un valor mayor porque el control fue menos
negro, pero mas intenso en color que los subproductos.

En general, la diferencia de color (AE) frente al control fue similar en los tratamientos
de 1000W, 2000W y 4000W, pero mayor con el tratamiento de 3000W. Todo esto se da
porque al aumentar la potencia el color del tomate tiende a oscurecerse por el
pardeamiento enzimatico al igual que en el estudio de Martinez- Girén y Orddiez-
Santos (2015) del efecto del procesamiento térmico sobre pimiento rojo.

Todos los parametros de color nos permitieron ver la evolucion de este en los diferentes
subproductos con el cambio de potencia y tiempo, demostrando que se oscurecié al
aumentar la temperatura de tratamiento.

Los tratamientos que se seleccionaron en base a la humedad, el tiempo de tratamiento
y la densidad energética fueron tres: 2000W durante 10 minutos, 3000W durante 5
minutos y 4000W durante 4 minutos. En los productos obtenidos cuando se aplicaron,
se determind su capacidad antioxidante, licopeno vy fibra.
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Actividad de agua

Ademas de la humedad se analizé la aw (tabla 39), pardmetros que nos indican si en el
subproducto puede existir crecimiento microbiano.

Tabla 39. Actividad de agua de los subproductos de tomate deshidratados.

Subproducto Qw
CT inicial 0,9500 + 0,02
TD 1000-35 0,4706 + 0,00
TD 2000-10 0,4702 £ 0,00
TD 3000-5 0,472 +0,01
TD 4000-4 0,4691 £ 0,00

Valor medio + desviacidn estandar, Los datos del control inicial (CT inicial) y de
los tratamientos microondas se presentan en actividad de agua (aw) que no tiene
unidades. [Tomate deshidratado (TD) - potencia emitida en W - tiempo en minutos].

El tomate tiene un pH de alrededor de entre 4 y 4,5, y es acido, aunque puede tener
crecimiento de S. aureus, Salmonella, Clostridium perfringens, Listeria monocytogenes y
Bacillus cereus, tal y como marca el Real Decreto 135/2010 B.O.E. 25/02/2010, con lo
cual, hay que disminuir la humedad y la aw para evitar la proliferacién de esos
microorganismos en el almacenamiento.

Como se ve en la tabla 39, la aw de cada subproducto de tomate deshidratarlo mediante
MWD, fue aproximadamente 0,47. Con esta aw se consiguid que no fuera posible el
crecimiento microbiano.

Capacidad antioxidante

Para comprobar que se mantuvieron los compuestos bioactivos en los subproductos
deshidratados por MWD, se analizé la capacidad antioxidante, obteniéndose los
resultados que se muestran en la tabla 40.

Tabla 40. Polifenoles totales, actividad antioxidante DPPH y FRAP en los subproductos de
tomate deshidratados.

Polifenoles totales | DPPH (umol FRAP (umol TE

Subproducto (mg/kg acido trolox inicial
gaélico) /g producto) A [T L)
CT inicial 325,16 £ 33,40° 2,02 +0,06° 175,25 + 8,75°¢

TD 1000-35 166,65 + 12,40° 0,87 £0,02° 60,95 + 2,59°
TD 2000-10 214,79 + 7,56° 0,89 + 0,04° 80,97 +5,26°
TD 3000-5 155,53 +£1,63° 0,88 £ 0,03° 56,14 + 5,61°
TD 4000-4 160,88 + 0,80° 0,88 +0,01° 63,17 +1,95°
Valor medio + desviacidn estdndar. Datos expresados en materia seca. Letras diferentes en cada columna indican

diferencias significativas entre tratamientos (P < 0.05). CT: control. [Tomate deshidratado (TD) - potencia emitida en
W - tiempo en minutos].
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En la tabla 40 se observa que, cualquiera de los tratamientos produjo una reducciéon muy
significativa de la capacidad antioxidante del subproducto con respecto al control sin
tratar, indicativo de que el aumento de temperatura destruyd los compuestos
antioxidantes que son termolabiles porque se destruyen a partir de 602C (Quifiones et
al., 2012). En el contenido de polifenoles totales, se observaron diferencias significativas
entre el tratamiento en el que se utilizaron 2000W de potencia, 214,79 mg/kg acido
galico, y el resto de tratamientos. Los demads tratamientos dieron un resultado menor,
entre 155y 166 mg/kg acido gélico de polifenoles. Se debe a que los polifenoles se vieron
afectados por el aumento rapido de temperatura. Baltacioglu et al. (2021) encontraron
que el contenido de polifenoles totales (TPC) del control, tomate fresco, fue de 345,61
+ 0,69 mg acido gélico /kg, valor muy cercano a lo que se ha analizado en esta tesis
doctoral, mostrandose que los polifenoles se reducen con la temperatura alcanzada por
el tratamiento de deshidratado.

En cuanto a la capacidad antioxidante FRAP, también se observaron en la tabla 40,
diferencias significativas entre el tratamiento de 2000W de potencia y los demas
tratamientos. En este caso, los resultados que se obtuvieron fueron: en el tratamiento
de 1000W, 60,95 pmol TE/mg producto, en el de 2000W, 80,97 umol TE/ mg producto,
en el de 3000W, 56,14 pmol TE/mg producto y en el de 4000W, 63,17 umol TE/mg
producto. El mayor resultado se dio en el tratamiento con 2000W de potencia. Al igual
que en los polifenoles, el poder antioxidante en la transferencia de electrones se vio
comprometido por el aumento de temperatura al utilizar las potencias mas altas. Por
otra parte, al analizar |la capacidad antioxidante DPPH, los resultados de los tratamientos
oscilaron entre 0,87 y 0,89 umol trolox inicial/ g producto, no mostrandose diferencias
significativas entre los tratamientos. Se vio que la capacidad antioxidante frente a
radicales no estuvo afectada por el aumento de temperatura ni por el tiempo de
tratamiento. Ademas, Cetin (2022), también demostré que, al utilizar el microondas a
200W sélo o esos mismos vatios junto con una temperatura de aire de 602C, los tiempos
de tratamiento se redujeron, y eso llevd a que se conservéd la capacidad antioxidante
FRAP y el contenido en polifenoles, de los que obtuvieron valores de 214 mg/kg acido
galico, al igual que en el mejor tratamiento de la tabla 40.

En los valores de polifenoles y capacidad antioxidante de los subproductos de tomate se
encontré una diferencia menor con respecto al control, que en los subproductos de
cardo, alcachofa y champifidn. Esto es porque la humedad inicial del residuo de tomate
fue 56% y de los otros residuos de 80-90%, utilizando tiempos de tratamiento mayores
cuando la humedad inicial fue mas elevada.
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Contenido en licopeno

En la tabla 41 se muestran los resultados de licopeno que se obtuvieron al analizar los
subproductos de tomate.

Tabla 41. Licopeno en los subproductos de tomate deshidratados.

Subproducto mg/kg
CT inicial 32,36 £ 1,73%
TD 1000-35 25,90 + 2,382
TD 2000-10 36,52 + 13,36®
TD 3000-5 41,48 + 3,50°¢
TD 4000-4 42,48 +3,97°¢

Valor medio + desviacidn estandar. Datos expresados en materia seca. Letras

diferentes en cada columna indican diferencias significativas entre tratamientos
(P < 0.05). CT: control. [Tomate deshidratado (TD) - potencia emitida en W —
tiempo en minutos].

Para el contenido en licopeno, como puede observarse en la tabla 41, se obtuvieron los
mayores resultados al aplicar las potencias de MWD mas altas (3000W y 4000W). Entre
esos dos tratamientos no se encontraron diferencias significativas, por lo que los dos
fueron tratamientos éptimos. Todo debido a que la temperatura favorecid la rotura de
las células para disminuir el tiempo de tratamiento y aumentar la evaporacion del agua
celular, pero manteniéndose el licopeno al ser un tiempo corto de tratamiento. Esto lo
comprobd también Cetin (2022) al secar residuos de tomate con microondas a 200W o
hibrido aire convectivo a 602C y 200W microondas, observando que el contenido de
licopeno disminuyd en todos los métodos de secado de tiempo prolongado.

En esta tesis doctoral se estudiaron potencias mas elevadas que las estudiadas en otros
estudias para comprobar que con esas potencias se reduce el tiempo de deshidratado
pero que se conservaron los compuestos como el licopeno.
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Contenido en fibra dietética (FD)

Al igual que en otros subproductos también se analizé el contenido de FD obteniéndose
los siguientes resultados (tabla 42):

Tabla 42. Fibra dietética soluble (SDF), insoluble (IDF) y total (TDF) en los subproductos de
tomate deshidratados.

Subproducto IDF SDF TDF
CT inicial 73,92+5,39° | 1,20+0,74> | 74,60+5,67°
TD 1000-35 | 51,78 +2,85® | 0,31+0,11* | 52,11+ 3,63%
TD 2000-10 | 44,89+9,51* | 0,54+0,12* | 45,43 +9,59%
TD 3000-5 30,14+3,71* | 0,65+0,32* | 30,78+ 3,53
TD 4000-4 42,55+2,83® | 0,59+1,53% | 43,14 +2,77®

Valor medio * desviacidn estandar. Datos expresados en g/100g peso de materia seca. Codificacion: Letras diferentes
en cada columna indican diferencias significativas entre los tratamientos (P < 0.05). CT: control. [Tomate deshidratado
(TD) — potencia emitida en W - tiempo en minutos].

En la tabla 42, se observa que en el residuo de tomate sin tratar se encontré una mayor
concentracion de FD que en los sometidos a MWD, disminuyendo a medida que se
aumento la potencia del tratamiento. La biodisponibilidad de TDF oscilé de 74,6 g/100g
de peso en el control a 30,7g/100g de peso en el menor de los casos, que corresponde
a un 44% menos de TFD biodisponible. La IDF se vio afectada por la temperatura,
disminuyendo en proporcidn al aumento de esta.

Ademas de la IDF, en la tabla 42 se puede ver que se obtuvo SDF, la cual se mantuvo sin
mostrar diferencias significativas entre tratamientos, porque se vio afectada de igual
manera por el aumento de tiempo y de temperatura de los diferentes tratamientos. Sin
embargo, si comparamos con el control, esta SDF se encontré en menor medida en
todos los subproductos porque se vio afectada por el aumento de la temperatura con
los tratamientos MWD.

Al igual que en esta tesis doctoral, Miccio et al. (2020), investigaron el secado de los
residuos de la industria del tomate como paso previo a su valorizaciéon. Para ello
utilizaron MW que alcanzé una temperatura de 50, 60 y 70°C, una tecnologia
interesante por su capacidad de reducir el tiempo de extraccidon, demostrando que es
capaz de conservar los compuestos.

Para la FD no se encontraron diferencias significativas en el contenido, mientras que en
los antioxidantes se conservaron en mayor contenido con el tratamiento de 4000W, por
lo tanto, estos compuestos se conservaron en mayor concentracién al disminuir el
tiempo de tratamiento, aunque aumenté la temperatura hasta 1109C.

Actualmente se considera que la tecnologia MW tienen un alto potencial para
transformar desperdicios de alimentos y residuos lignoceluldsicos, pero que esa
transformacién sigue siendo un desafio (Gallego Garcia et al., 2023). En este sentido, es
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fundamental estudiar los parametros que se vayan a utilizar, el impacto ambiental y el
impacto econémico del proceso.

1.4.1.2.  Extraccion asistida por microondas (MWAE)

Como se ve en figuras 35A, 35B, 35Cy 35D, se midio la temperatura de cada tratamiento
MWAE para la obtencidn de extractos de residuos de tomate. Cuando se utilizaron las
potencias de 1000W (t2 entre 63 y 952C) y 2000W (t2 entre 81 a 1002C), en la mayoria
de los casos la temperatura de tratamiento fue mayor al utilizar disolvente acuoso,
aproximadamente 52C mayor, que hidroalcohdlico. Excepto cuando se utilizaron esas
potencias con el minimo tiempo, 3 minutos.
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Figura 35. Perfil de temperatura para cada tratamiento de extraccion asistida mediante
microondas (MWAE) a 4000W de residuos de tomate. Leyenda: Tomate extracto (TE) —
disolvente - potencia emitida en W - tiempo en minutos.

Sin embargo, cuando se utilizaron las potencias de 3000W y 4000W, mostradas en las
figuras 35B y 35C, las temperaturas fueron de 89-909°C para obtener el extracto
hidroalcohdlico durante 3 minutos, mientras que en el resto de tratamientos la
temperatura alcanzada fue similar, 100-1022C.

Cuando se aplicaron los tratamientos MWAE, la temperatura aumenté a medida que
aumenté el tiempo y la potencia de tratamiento.

En los extractos acuosos de tomate se alcanzaron unas temperaturas de entre 62,82C
en la primera prueba (1000W potencia 3 minutos) y 1032C en la ultima prueba (4000W
potencia 9 minutos). Mientras que en los extractos hidroalcohdlicos de tomate la
temperatura que se alcanzé fue de 66,32C al utilizar 1000W de potencia durante 3
minutos y 101,29C al utilizar 4000W de potencia durante 9 minutos.

Si comparamos las temperaturas que se alcanzaron en el mismo tratamiento para el
extracto acuoso e hidroalcohdlico, se observa que en los tratamientos de menor
potencia la temperatura llegd a ser hasta 32C mds elevada en los extractos
hidroalcohdlicos, mientras que a medida que se aumento la potencia la temperatura fue
hasta 22C mas elevada en los extractos acuosos. Esto fue debido a que la temperatura
de ebullicién del etanol (782C) es menor que la del agua, con lo cual se evapord antes
(Velasco, 2014).
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En la tabla 43, se muestra las condiciones de tratamiento y la densidad energética de los
tratamientos que mostraron mayor contenido de compuestos de interés al ser tratados
mediante MWAE los residuos de tomate.

Tabla 43. Condiciones de tratamiento y densidad energética aplicada en los diferentes
tratamientos de extraccién asistida mediante microondas (MWAE) de los residuos de Tomate.

Peso | Tiempo Potencia Potenciar Potencia D.E. (W
Tratamiento (kg) (h) emitida eflejada absorbida h/kg)

TE acuoso 2000-9 0,55 0,15 2000 1258,93 741,07 202,11
TE acuoso 3000-9 | 0,550 0,15 3000 1480,04 1519,96 414,53
TE acuoso 4000-6 0,55 0,10 4000 1561,80 2438,20 443,31
TE acuoso 4000-9 0,55 0,15 4000 1637,92 2362,08 644,20
TE etandlico 2000-9 | 0,55 0,15 2000 1361,78 638,22 174,06
TE etandlico 3000-9 | 0,55 0,15 3000 1653,52 1346,48 367,22
TE etandlico 4000-6 | 0,55 0,10 4000 1678,12 2321,88 422,16
TE etandlico 4000-9 | 0,55 0,15 4000 1718,70 2281,30 622,17

[Tomate extracto (TE) — disolvente - potencia emitida en W — tiempo en minutos]. D.E.: densidad energética.

Como se muestra en la tabla 43, a medida que aumentd la potencia del tratamiento
aumento la densidad energética, al igual que en los experimentos realizados por Bobby
Shekarau et al. (2023) en el secado convectivo y por MW de col blanca. La densidad
energética fue mayor en los ensayos para obtener extractos acuosos que en los ensayos
para obtener extractos hidroalcohdlicos, viéndose diferencias de entre 21y 48 W h/kg
mas de densidad energética en los extractos acuosos. Debido a que el binomio
tiempo/temperatura que se necesitd para evaporar el agua fue mayor y por lo tanto se
utilizé mayor energia.
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Capacidad antioxidante

De los extractos obtenidos se determind la cantidad de polifenoles y la capacidad
antioxidante DPPH y FRAP (tabla 44).

Tabla 44. Polifenoles totales, actividad antioxidante DPPH y FRAP en los extractos de tomate.

Extracto acuoso Extracto hidroalcohélico
Polifenoles .
Subproducto —— DPPH (.u.m.ol FRAP (umol Polifenoles DPPH (.u.m.ol FRAP (umol
o trolox inicial TE/mg totales (mg/kg | trolox inicial E T
ggél?co) /g producto) producto) acido galico) /g producto) gp
TE 1000-3 0,63 +0,032 | 0,19 + 0,00 4,13 + 0,042 0,03 £0,012 0,18 £ 0,012 4,14 + 0,042
TE 1000-6 0,77 £0,132 | 0,19+ 0,01¢c 4,43 + 0,05b¢ 0,12 + 0,052 0,20 £ 0,012 4,86 +0,182
TE 1000-9 1,19£0,122* | 0,21 +0,00¢ 4,70 £ 0,16¢ 0,33 +0,052 0,25 + 0,00bc 6,27 £ 0,042
TE 2000-3 1,76 + 1,45%bc | 0,18 + 0,00 4,08 £0,132 0,04 £ 0,022 0,16 £ 0,012 3,87 £ 0,052
TE 2000-6 2,19 +1,02b<d | 0,23 + 0,00 5,37 +0,13¢ 1,76 + 1,582 0,34 +0,01¢ 8,58 £ 0,282
TE 2000-9 3,62+1,83% | 0,32+0,018 8,20+0,51" 8,32 £0,25°2 0,53 +0,01e 14,80 + 1,212
TE 3000-3 1,30 £ 0,632 | 0,19 + 0,00¢¢ 5,95+ 0,36¢° 2,66 £ 0,502 0,28 + 0,01 6,92 +0,672
TE 3000-6 2,84 + 0,41 | 0,29 +0,00f 6,97 + 0,04f 5,01+0,212 0,48 £ 0,02¢ 12,31 +£ 0,562
TE 3000-9 5,64 +0,74f | 0,41+0,01" 10,16 + 0,00 10,02 £ 0,302 0,64 £0,02¢ 17,31+ 0,662
TE 4000-3 1,29 £0,12% | 0,20+ 0,00¢ 4,73 £0,01¢ 7,27 £0,192 0,32 +0,01¢ 8,91 £ 0,852
TE 4000-6 3,19 +0,49% | 0,31 +0,008 7,78 £0,118 7,84 10,722 0,53 £0,02¢ 17,17 £ 2,532
TE 4000-9 5,19 +0,08" | 0,41 +0,00" 10,64 + 0,07} 21,46 + 4,24b 2,05 +0,12f 24,68 + 3,53b

Valor medio + desviacién estdndar. Letras diferentes en cada columna indican diferencias significativas entre

tratamientos (P < 0.05). [Tomate extracto (TE) - potencia emitida en W - tiempo en minutos].

En el caso de los polifenoles que se determinaron en los extractos acuosos de tomate,
vistos en la tabla 44, se encontraron diferencias significativas entre los extractos
obtenidos con las potencias bajas y medias y los extractos obtenidos con potencias altas
cuando se aumentd el tiempo de tratamiento sobre todo a 9 minutos. Por ejemplo, no
existen diferencias entre los valores de los tratamientos de 3000W y 4000 W durante 9
minutos, ni en el caso de los que el tiempo de tratamiento fue de 6 minutos utilizando
potencias de 2000W, 3000W y 4000W. Sin embargo, en los extractos hidroalcohdlicos,
no se encontraron diferencias significativas excepto con el tratamiento de 4000W de
potencia durante 9 minutos, que fue el que mayor resultado mostré. Este extracto
hidroalcohdlico de tomate tuvo 4,3 veces mas polifenoles que el de mayor contenido de
los acuosos. Porque los polifenoles por sus enlaces moleculares, enlaces covalentes,
reaccionan mas con el etanol-agua, que sélo con agua.

Ademas, en la tabla 44 se observa que, hasta el tratamiento de 2000W 6 minutos,
mostraron mayor contenido de polifenoles los extractos acuosos, pero que, a partir de
ese tratamiento, a medida que aumenté la potencia se recuperaron mas polifenoles en
los extractos hidroalcohdlicos.
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Como puede observarse en la tabla 44, para la capacidad antioxidante DPPH, tanto los
extractos hidroalcohdlicos como los extractos acuosos tuvieron contenidos similares,
excepto con el tratamiento de potencia de 4000W durante 9 minutos, que es con el que
mas se extrajo, 19,6 veces mayor que en su homélogo acuoso.

Sin embargo, para la capacidad antioxidante FRAP, los valores fueron similares entre los
extractos acuosos e hidroalcohdlicos hasta que se utilizd la potencia de 2000W,
viéndose una mayor extraccidon en los compuestos hidroalcohdlicos. Esta diferencia se
vio sobre todo en el tratamiento con potencia mas alta, en el que la capacidad
antioxidante FRAP fue 2,3 veces mayor en el hidroalcohdlico.

Ademas, en todos los casos mostrados en la tabla 44, con la misma potencia, al
aumentar el tiempo se vio un aumento del contenido de polifenoles y actividad
antioxidante. Tanto lo expuesto anteriormente para FRAP como DPPH, es debido al
efecto que tuvo el aumento del tiempo y por ende de la temperatura en ese
tratamiento, que consiguid la ruptura de la célula.

Si comparamos los antioxidantes al utilizar cada potencia con el mismo tiempo se
observa en la tabla 44, como en los extractos acuosos al utilizar 2000W, 3000W y 4000W
se encontraron diferencias al aumentar el tiempo a 6 y 9 minutos. Sin embargo, en los
extractos hidroalcohdlicos se extrajeron mas antioxidantes al aumentar en todos los
tiempos de tratamiento la potencia, excepto en el caso del FRAP, que se mantuvo sin
diferencias significativas hasta el tratamiento de 4000W 9 minutos.

Baltacioglu et al. (2021) utilizaron MWAE con unas potencias de 360W, 600W y 900 W y
tiempos de 30, 60 y 90 s sobre tomate fresco, obteniendo las mismas conclusiones ya
gue con el método MWAE los polifenoles totales y la capacidad antioxidante DPPH y
FRAP aumentaron a medida que se incrementd la potencia y el tiempo durante la
extraccion.
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Contenido en licopeno

Los resultados del contenido en licopeno de los residuos de tomate se reflejan a

continuacion, en la tabla 45.

Tabla 45. Licopeno en los extractos de tomate.

Extracto
Subproducto | Extracto acuoso | hidroalcohdlico
TE 1000-3 0,49 + 0,09° 0,52 +0,55°
TE 1000-6 0,84 + 0,14 0,63 +0,54°
TE 1000-9 0,48 £ 0,26° 0,79 £ 0,90°
TE 2000-3 0,71 + 0,062 0,29+0,37°
TE 2000-6 1,09+ 0,19¢ 1,40 £ 0,62°
TE 2000-9 1,53 +0,24¢ 3,86+ 0,21
TE 3000-3 0,94 + 0,16 0,88 +0,53°
TE 3000-6 1,04 £ 0,06°¢ 3,25+ 0,43%
TE 3000-9 1,98 £0,10° 6,43 + 0,40°
TE 4000-3 0,40 + 0,06° 1,91 +0,59°
TE 4000-6 0,99 + 0,15 7,62 +0,76°
TE 4000-9 2,41 +0,46f 13,53 £1,02¢

Valor medio * desviacidn estandar. Datos expresados en mg/kg.

Letras diferentes en cada columna indican diferencias significativas
entre tratamientos (P < 0.05). [Tomate extracto (TE) — nimero potencia
en W - tiempo en minutos].

Para el licopeno como se muestra en la tabla 45, tanto en los extractos acuosos como
hidroalcohdlicos, no se encontraron diferencias significativas excepto con el tratamiento
de 4000W de potencia en el mayor tiempo. Esto quiere decir que hubo una mayor
extraccién con los tiempos mas largos y potencias altas. Ademas, se encontrd una mayor
extraccidn en los extractos hidroalcohélicos. Si comparamos la extraccién de licopeno a
4000W de potencia durante 9 minutos, en el extracto hidroalcohélico se encontraron
5,6 veces mas cantidad de licopeno que en el extracto acuoso de tomate porque el
disolvente mezcla agua etanol favorece la extraccién de polifenoles.

Por otro lado, en todos los casos, se aumentd la extraccidon con la misma potencia a
medida que se aumenté el tiempo de tratamiento, por lo que el licopeno se vio afectado
por la potencia y por el tiempo de aplicacion de MWAE.

Autores como Ho et al. (2015) pudieron extraer mediante MWAE 0,13593 mg/g de
licopeno de residuos de tomate. Valores mayores que en este estudio, porque utilizaron
como solvente acetato de etilo y hexano, y una potencia MW de 400W, mucho menor
que las estudiadas en la presente tesis doctoral. En el mismo estudio al utilizar 1600W
durante 30 segundos se obtuvieron 0,092 mg/g, valor mayor porque el tiempo de
tratamiento es mucho mas corto. Pero al igual que en este trabajo, se demostré que con
el MWAE se puede obtener licopeno con diferentes solventes, aunque en
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concentraciones bajas dependiendo del disolvente utilizado. Ademas, Ho et al.; 2015,
llegaron a la conclusién de que el sobrecalentamiento de los componentes celulares
polares mejoré la migracién del licopeno al disolvente de extraccidon, mientras que los
cortos tiempos de tratamiento limitaron la exposicion al calor de los componentes no
polares.

Esta tecnologia es eficaz para la extracciéon de compuestos bioactivos como el quitosano
de desechos de camardn, aunque afectaban considerablemente a las propiedades
fisicoquimicas de los productos. Por lo que hay que optimizar los procesos de extraccion
mediante MWAE a 650W durante 6 u 8 minutos (Mohammadi et al., 2023).

1.4.2. Extraccidn asistida por pulsos eléctricos de intensidad moderada
(PEFAE)

Tanto en los subproductos liquidos de tomate como en los sélidos que se obtuvieron
mediante PEFAE se analizaron los polifenoles, las capacidades antioxidantes DPPH vy
FRAP, y el licopeno.

- Subproductos liquidos:

Capacidad antioxidante

Todos los resultados de capacidad antioxidante se pueden ver en la tabla 46.

Tabla 46. Polifenoles totales, actividad antioxidante DPPH y FRAP en los subproductos de
tomate obtenidos mediante extraccidn asistida por pulsos eléctricos (PEFAE).

Liquidos
Polifenoles
Subproducto —— DPPH (umol FRAP (umol
(me/ke acido trolox inicial TE/mg
ggéligco) /g producto) producto)
0,5kV/cm 10p | 0,05+0,032 | 0,17 +0,00° 3,75 +0,02P
0,5 kV/ecm 25 p | 0,01 +0,00° 0,05 £ 0,002 1,06 £ 0,022
1kV/cm 10 p 0,76 0,62 | 0,17 +0,00P 3,87 +£0,10P
1kV/cm 25 p 0,14 +0,18 | 0,050,002 1,09 £ 0,012
2kV/cm 10 p 0,17 £0,022 | 0,050,002 1,06 £ 0,002
2kV/cm 25p 0,12 +0,022 | 0,050,002 1,03 £0,01°

Valor medio + desviacidn estandar. Letras diferentes en cada columna indican diferencias significativas entre los
tratamientos con Pulsos eléctricos (P < 0.05). p: pulsos.

Como se puede observar en la tabla 46, tanto para polifenoles como para DPPH y FRAP,
se encontré mayor capacidad antioxidante al utilizar una intensidad media/baja de
pulsos. Cuando se aumentd la cantidad de pulsos a 25 con intensidad 1 kV/cm o se
aumento la intensidad de pulso a 2 kV/cm se disminuyd la capacidad antioxidante de los
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subproductos. Hecho que se dio porque a mayor intensidad de campo eléctrico y
numero de pulsos los compuestos antioxidantes se destruyeron. Kit Leong et al. (2021),
descubrieron que para la extraccién de los compuestos fue mejor utilizar una potencia
media/baja y que otros autores consiguieron extraer antioxidantes utilizando

intensidades de pulso entre 0,8 y 1 kV/cm en hongos, pero con un nimero de pulsos de
2.

Contenido en licopeno

El licopeno se comporté igual que los antioxidantes, como se refleja en la tabla 47.

Tabla 47. Licopeno en los subproductos de tomate obtenidos mediante extraccién asistida por
pulsos eléctricos (PEFAE).

Subproducto Liquidos
0,5kV/cm 10p | 0,09 +0,05°
0,5 kV/cm 25 p 0,02 +0,01°

1kV/cm 10 p 0,13 +0,04°

1kV/cm 25 p 0,01 + 0,00°

2 kV/cm 10 p 0,02 +0,00°

2kV/cm 25 p 0,09 + 0,04°

Valor medio * desviacidn estandar. Datos expresados en mg/kg. Letras
diferentes en cada columna indican diferencias significativas entre los
tratamientos con Pulsos eléctricos (P < 0.05). p: pulsos.

Tanto en la capacidad antioxidante como en el licopeno de los subproductos liquidos de
tomate extraidos mediante PEFAE, el tratamiento que mostrd diferencias significativas
con todos fue el de 1 kV/cm 10 p, con valores superiores en cada uno de los casos.
Cuando se aumentd la intensidad del campo eléctrico, el contenido en licopeno
disminuyd, de igual modo que lo comentado anteriormente con los polifenoles y
demostrado por Kit Leong et al. (2021), algo que no ocurria al tratar el tomate con MW.
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- Subproductos soélidos:

En este apartado se muestran los resultados obtenidos de los analisis de capacidad
antioxidante y licopeno que se obtuvieron en los subproductos solidos de tomate
obtenidos mediante PEFAE, utilizados para la combinacién del tratamiento PEFAE con
MWD.

Capacidad antioxidante

La capacidad antioxidante se analizé en los residuos sélidos del PEFAE (tabla 48).

Tabla 48. Polifenoles totales, actividad antioxidante DPPH y FRAP en los subproductos de
tomate obtenidos mediante extraccidn asistida por pulsos eléctricos (PEFAE).

Sélidos
Subproducto Polifenoles DPPH (.u.m_ol FRAP (umol
tc’)t:illes (r’n.g/kg trolox inicial e
acido galico) /g producto)
0,5kV/cm10p | 43,71+537¢ | 2,60+ 0,042 93,41 + 1,872
0,5kV/cm25p | 39,15+20,28* | 3,60 + 0,09¢ 112,03 + 4,07¢
1kV/cm 10 p 66,73 + 1,420 3,08 +0,09¢ 98,67 + 2,91
1kV/cm 25 p 31,53 £ 6,842 3,380,104 108,15 + 7,66
2kV/cm 10 p 62,61 +1,39° 2,86 + 0,06P 105,95 + 0,94bcd
2kV/cm 25 p 49,27 +2,802b 2,82 +0,04° 102,74 + 4,75

Valor medio + desviacién estandar. p: pulsos. Datos expresados en materia seca. Letras diferentes en cada columna
indican diferencias significativas entre los tratamientos con Pulsos eléctricos (P < 0.05).

En la tabla 48, al comparar los polifenoles totales y la capacidad antioxidante DPPH; en
los diferentes tratamientos, con sus diferencias significativas, se observé que aumenté
su contenido al aumentar la potencia de 0,5 a 1 kV/cm, aunque cuando se aumenté de
1 a 2 kV/cm no se mejoré su contenido porque se mejord la extraccion de los
compuestos al liquido. Sin embargo, si se observaron diferencias significativas en la
capacidad antioxidante FRAP, el valor aumenté al aumentar el nimero de pulsos en la
misma intensidad de pulso, hasta que la intensidad fue de 2 kV/cm, que provocdo
disminucion del contenido. Lo expuesto anteriormente es debido a que al aumentar la
intensidad y el nUmero de pulsos se afectd a los compuestos negativamente.

Por lo tanto, con lo que se muestra en la tabla anterior, al aplicar los PEFAE en los
subproductos de tomate, se encontraron los mayores resultados de polifenoles y
capacidad antioxidante, en los tratamientos que se aplicaron 0,5 kV/cm 10 py 1 kV/cm
10 p, con valores de 66,7 mg/kg acido galico en polifenoles, 3,4 umol trolox inicial /g
producto en la capacidad antioxidante DPPH y 108,1 pumol TE/mg producto en la
capacidad antioxidante FRAP. Hecho demostrado por Andreou et al. (2020), que
encontraron 56,16 mg de 4acido galico/kg de polifenoles en los subproductos de tomate
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tratados con PEFAE, valor muy similar al que se muestra en la tabla 48, pero utilizando
intensidad y nimero de pulsos diferentes, 2kV/cm y 200 pulsos.

Contenido en licopeno

Al igual que en los demas subproductos de tomate, en este también se analizd el
licopeno, obteniéndose los siguientes resultados (tabla 49).

Tabla 49. Licopeno en los subproductos de tomate obtenidos mediante extraccién asistida por
pulsos eléctricos (PEFAE).

Subproducto Sélidos
0,5 kV/cm 10 p 80,61 + 29,94
0,5 kV/cm 25 p 53,67 + 7,20%
1kV/cm 10p 85,35 + 30,23¢
1kV/cm 25 p 39,82 +9,92°
2kV/cm 10 p 52,96 + 15,28
2 kV/cm 25 p 48,10 + 3,80%°

Valor medio * desviacidn estandar. Datos estan expresados en mg/kg en materia seca. Letras
diferentes en cada columna indican diferencias significativas entre los tratamientos con Pulsos
eléctricos (P < 0.05). p: pulsos.

El mayor contenido en licopeno mostrado en la tabla 49, al igual que los polifenoles, se
encontré en la parte sélida que se obtiene al aplicar los PEFAE en los residuos de tomate.
Ademas, la extraccidn fue mayor cuando se utilizé6 un mayor nimero de pulsos y estos
fueron de mayor intensidad, porque al aplicar 25 pulsos o usar una intensidad de 2
kV/cm se disminuyd el contenido de esa sustancia en el sdlido, viéndose el mayor
resultado al aplicar 1 kV/cm 10 p (85,35 mg/kg). Demostrando que la intensidad vy el
numero de pulsos mas elevado afecté a la estructura celular y provoco la extraccién de
los compuestos al solvente.

Otros autores también estudiaron la extracciéon de licopeno de residuos de tomate
mediante PEFAE. Por ejemplo, Méndez-Carmona et al. (2022) en su review, encontraron
que Andreou et al. (2020), que estudiaron potencias entre 1-5 kV/cm, y 0-500 pulsos, a
diferencia de los valores obtenidos en esta tesis doctoral, en la que si aumentd hasta un
punto concreto, obtuvieron mayores valores de licopeno con las condiciones de PEFAE
mas intensas. Sin embargo, Pataro et al. (2018) y Andreou, et al. (2020), corroboran los
resultados de la tabla 49, porque mejoraron la extraccion de licopeno con 0,5 kV/cm y
1 kV/cm, viéndose una disminucion a medida que aumenté la intensidad del pulso. La
diferencia de los tratamientos de estos autores fue que utilizaron intensidades entre
0,25y 5 kV/cm y nimeros de pulsos variados desde 2 hasta 200.

Dukic et al. (2023) estudiaron la PEFAE con agua como disolvente verde, representando
una nueva y prometedora técnica no térmica para la extraccidon de proteinas de hojas
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de remolacha, que se pueden utilizar para la incorporacion en alimentos. Aunque esta
tecnologia es menos eficiente que los USAE. Por tanto, encontraron que el desarrollo de
nuevos productos a partir de residuos no sélo reduciria el problema de la escasez de
alimentos en el mundo, sino que también reduciria el impacto nocivo sobre el medio
ambiente.

1.4.3. Combinacién de las dos tecnologias (PEFAE y MWD)

En los subproductos de tomate obtenidos mediante la combinacion del tratamiento
PEFAE con MWD, 0,5 kV/cm 10p y 1 kV/cm 10p 3000W 5 minutos, se analizé la aw, dando
un valor de 0,85 y 0,82 respectivamente y valores de humedad de 7,65% y 18,08%.
Valores mayores que en los subproductos tratados sélo con MWD, que mostraron que
no inhiben del crecimiento microbiano. Esto puede ser debido al cambio estructural que
han podido producir los PEFAE en el subproducto.

El resultado de antioxidantes cuando se combinaron estas dos tecnologias fue de 131,59
mg/kg acido gélico para polifenoles totales, 0,89 umol trolox inicial /g producto para
DPPH, 61,49 umol TE/mg producto para FRAP y 34,04 mg/kg para el licopeno si
mezclamos los tratamientos de 0,5 kV/cm 10p 3000W 5 min. Mientras que al combinar
los tratamientos de 1kV/cm 10p 3000W 5 min los resultados obtenidos fueron 162,05
mg/kg acido gélico para polifenoles totales, 0,98 umol trolox inicial /g producto para
DPPH, 72,84 umol TE/mg producto para FRAP y 31,57 mg/kg para el licopeno.

La cantidad de polifenoles fue mayor en el subproducto obtenido mediante la
combinacidn de las dos tecnologias en comparacidn con los resultados obtenidos del
subproducto sélido de PEFAE (tabla 48), mientras que el contenido de licopeno, DPPH y
FRAP fue menor como se muestra en las tablas 48 y 49. Porque los polifenoles fueron
mas resistentes al aumento de temperatura por su estructura molecular.

En el subproducto de tomate ocurrié lo mismo que en los residuos tratados
anteriormente, se obtuvo el mayor contenido de polifenoles mediante el tratamiento
MWD (tabla 40). Este resultado fue 3,24 veces mayor que con los PEFAE (tabla 48),y 1,4
veces mayor que en la combinacién de tratamientos. Sin embargo, al evaluar la
capacidad antioxidante de los subproductos de tomate, se observé que se conservo en
mayor medida con los tratamientos en los que se utilizé sélo PEFAE. Para la capacidad
antioxidante DPPH fue 2,7 umol trolox inicial /g producto mayor con respecto a la MWD
y la combinacidn de ambas, mientras que para la capacidad antioxidante FRAP fue 31
umol TE/mg producto mayor con respecto a MWD y 40 umol TE/mg producto con
respecto a la combinacién de las dos tecnologias. Con el aumento de temperatura en el
MWD, el contenido en licopeno, al ser termolabil, se redujo. Por ello se obtuvo un mayor
resultado en licopeno al aplicar sélo PEFAE. Esto pudo ser debido a que los polifenoles
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son los compuestos que mejor resisten al aumento de temperatura, y que la intensidad
de los tratamientos PEFAE no fue suficiente para su extraccion.

Por tanto, teniendo en cuenta el contenido de antioxidantes y los tiempos de
tratamiento el mejor tratamiento fue el de MWD, aunque con los PEFAE se conservd
mejor la capacidad antioxidante, pero en menor medida que los polifenoles. Ademas,
mediante el tratamiento MWD se permitié el almacenamiento del subproducto durante
mas tiempo sin crecimiento microbiano, por su bajo contenido en humedad y au.

Segun Nandhu Lal et al. (2021) y Punia Bangar et al. (2024) la combinacién de tecnologias
no térmicas como la PEFAE con MWD, permitié una mayor extraccion de compuestos
de interés como las pectinas o aceites esenciales, siendo técnicas seguras y respetuosas
con el medio ambiente; y reduciendo el tiempo de procesamiento y la dependencia de
solventes dafiinos.
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1.5. Efecto del tratamiento con microondas para la
deshidratacién (MWD) del alperujo

Durante el tratamiento de deshidratacién se tomd la temperatura alcanzada por el
alperujo, para poder realizar el perfil de temperatura mostrado en la figura 36. Cuando
se utilizé la potencia de 1000W se observé que la temperatura maxima se alcanzé en 18
minutos, mientras que con la potencia de 4000W se redujo el tiempo hasta 4,5 minutos,
un 75% menos de tiempo. Segun la gréafica el tiempo de tratamiento se redujo a medida
gue se aumenté la potencia del microondas.

Por otro lado, en esa misma figura, se muestra como el tratamiento que mayor
temperatura alcanzé fue el de 4000W de potencia, alcanzando aproximadamente
2002C, mientras que en los tratamientos con las potencias de 3000W y 2000W de
potencia se alcanzaron unos 150-1602C, y en el de 1000W de potencia 1159C. Las
temperaturas tan elevadas alcanzadas, se deben a que el producto se ha carbonizado
porque se ha evaporado todo el agua disponible y la temperatura sigue subiendo, tal y
como demostré Bo-Lin et al. (2023) en su estudio de deshidratacion de piia.

Ademas, como se observa en esta gréfica la subida de temperatura fue lineal sin mostrar
muchas fluctuaciones.

o +r—rm—+H—r—rr+r—+—t—t—tt—

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18
Tiempo (min)
| ——AID 1000 —— AID 2000 —— AID 3000 —— AID 4000|

Figura 36. Perfil de temperatura durante los tratamientos de deshidratado mediante
microondas (MWND) de alperujo. Leyenda: Alperujo deshidratado (AID) - potencia emitida en
W.
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La toma de muestras en el tratamiento de 1000W durante 45 minutos se realizé a 15,
30 y 45 minutos, en el de 2000W 15 minutos a los 5, 10 y 15 minutos, en el de 3000W
10 minutos a los 5y 10 minutos y en el de 4000W 5 minutos a los 5 minutos. En la figura
37 se puede ver la evolucién de la humedad del subproducto durante los diferentes
tratamientos, calculada con los resultados de las muestras.
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Figura 37. Evolucidn de la humedad para cada tratamiento de deshidratado mediante
microondas (MWD) en el Alperujo. Leyenda: Alperujo deshidratado (AID) - potencia emitida en
W - tiempo en minutos.

Los tratamientos que permitieron conseguir un menor tiempo y menor humedad fueron
utilizando 3000W y 4000W de potencia, donde se consiguié reducir la humedad inicial
del 50,8 % a 1,5% y 0,6% respectivamente. Ademas, cuando se usé la potencia de
4000W, se encontrd un punto en el que la subida de la temperatura fue muy répida y
no se pudo controlar la bajada de humedad, con lo cual el resultado de humedad fue
muy bajo (0,6%) en 5 minutos.

Para la deshidratacion del alperujo por debajo del 5% de humedad los 4 tratamientos
seleccionados fueron: 1000 W durante 45 minutos, 2000 W durante 15 minutos, 3000
W durante 10 minutos y 4000 W durante 5 minutos.

A continuacion, se muestra en la figura 38 el aspecto de los subproductos del alperujo
tratados mediante MWD.
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Figura 38. Aspecto de los subproductos del alperujo después del tratamiento de deshidratado
mediante microondas (MWD). Leyenda: Potencia emitida en W - tiempo en minutos.

Independientemente de la potencia utilizada, el alperujo, con un contenido de grasa
entre 8% y 10% (INTA, 2015), se carbonizé durante los anteriores tratamientos MWD,
porque se alcanzaron temperaturas por encima de 1152C. Tanto en el estudio de Abu
Tayeh et al. (2020) en que utilizd el pretratamiento con MWD a 1402C durante 10
minutos y utilizé solventes como acido férmico 0,6 M en agua desionizada (DW) o acido
sulfarico, como en el de Padilla et al. (2021) que utiliz6 MWD alcanzando los 200 o0 1702C
con o sin solvente 0.2 M FeCl3, se demostrd que se podia obtener compuestos del
alperujo pero utilizando solventes, aunque se generaron compuestos no deseados. Esto
quiere decir que sin solventes se destruyeron los compuestos de interés, y ademas se
formaron compuestos perjudiciales como el &cido acético o el furfural como
demostraron Abu Tayeh et al., 2020; y Cecchi et al., 2023.

La industria alimentaria tiende a reutilizar los residuos agroalimentarios, pero ante la
imposibilidad de destinar muchos recursos a los residuos con poco valor econémico,
necesita mejorar para llegar a llevar a cabo una economia circular. Para deshidratar el
alperujo habria que utilizar potencias menores, pero mucho tiempo, inviable en una
industria, porque aumentaria el coste del proceso de produccién, es por este motivo,
que el alperujo se descarté como residuo para tratar con la tecnologia microondas.

Al utilizar el microondas para secar el alperujo se alcanzaron temperaturas mayores de
120°C y tal y como encontraron Esparza et al. (2016) en su estudid del efecto de la
temperatura sobre los antioxidantes de zumo de mandarina, los compuestos de interés,
como los polifenoles, se degradan mas que con temperaturas menores, por lo que no
tiene sentido caracterizar.
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1.6. Efecto del tratamiento con microondas para Ia
deshidratacién (MWD) de la fresa

En la figura 39, se ve que cuando se utilizaron potencias de 1000W y 2000W la
temperatura maxima se alcanzé en aproximadamente 20 minutos, mientras que si se
utilizaron potencias de 3000W y 4000W se redujo el tiempo hasta en 10 minutos.

Ademads, la temperatura alcanzada durante el tratamiento con microondas para el
residuo de fresa oscilé entre 1002C con la potencia de 1000W y 1632C con la potencia
del 4000W. Cuando se utilizé la mayor potencia el calentamiento fue demasiado rapido,
provocando un incremento térmico que carbonizé la fruta, al igual que en el estudio
realizado por lJiang et al.,, 2021. Una vez se evapord el agua (1002C), se empezd a
carbonizar, asi que si la temperatura se aumenté por encima de 1202C fue normal que
se carbonizara.

Temperatura (2C)

O 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22

Tiempo (min)
| =——FD 1000 —— FD 2000 FD 3000 —— FD 4000]

Figura 39. Perfil de temperatura durante los tratamientos de deshidratado mediante
microondas (MWD) de residuos de fresa. Leyenda: Fresa deshidratada (FD) - potencia emitida
en W.

En los tratamientos de 1000W, 2000W y 3000W se necesité un tiempo elevado para
deshidratar el residuo: 50, 40 y 40 minutos respectivamente, mientras que con 4000W
disminuyd en gran medida el tiempo de tratamiento, 8 min, aumentando la pérdida de
agua al igual que lo mostrado en el estudio de Jiang et al. (2021) en su liofilizacién

mediante microondas en el que no sobrepasaron los 602C.
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En la figura 40 se muestra la evolucién de la humedad durante los tratamientos MWD.
Los tiempos en los que se cogid la muestra para calcular esa evolucién fueron: en el
tratamiento de 1000W durante 50 minutos se tomaron a 25, 40 y 50 minutos, en el de
2000W 40 minutos a los 15, 25 y 40 minutos, en el de 3000W 40 minutos a los 15, 25y
40 minutos y en el de 4000W 8 minutos a los 8 minutos.
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Figura 40. Evolucidn de la humedad para cada tratamiento de deshidratado mediante
microondas (MWD) en los residuos de fresa. Leyenda: Fresa deshidratada (FD) - potencia
emitida en W - tiempo en minutos.

Para los residuos de fresa se consiguié reducir la humedad del 80,9% inicial, a valores de
entre 3,8y 0,2 %, observandose que en el tratamiento en el que se utilizd menor tiempo
y se alcanzé un menor valor de humedad, fue el tratamiento de 4000W de potencia.

Con menor potencia, 1000W, el tiempo de tratamiento fue largo, 50 minutos, pero no
se elevd excesivamente la temperatura y se redujo en gran medida la humedad de la
fresa minimizando el riesgo de sobrecalentamiento de la muestra.

En todas las pruebas al tratar el residuo de fresa con el microondas se observé (figura
41) un oscurecimiento y olor desagradable, caracteristicas que aumentaron a medida
gue aumentd la potencia del tratamiento. Esto se puede deber a que los azlcares que
contienen los residuos de fresa: 2,6% de glucosa, 2,3% de fructosa y 1,3% de sacarosa
(Chordi et al. 2013) se carbonizaron, ya que los azlUcares comienzan a quemarse a partir
de una temperatura de 409C (Jiang et al., 2021).
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A)1000W-50 min B) 2000W-40 min

C)3000W-40 min D)4000W-8min

Figura 41. Aspecto de los subproductos de fresa después del tratamiento de deshidratado
mediante microondas (MWD). Leyenda: Potencia emitida en W - tiempo en minutos.

Se descartd secar los residuos de fresa, porque al deshidratarlos mediante MWD
perdieron su aroma caracteristico. Para lograr un buen secado habria que aplicar
potencias bajas, tiempos altos y tratamiento intermitente para evitar la carbonizacién
del producto. Por lo tanto, no se puede utilizar un mayor aporte de energia de
microondas en todo momento, cuando el contenido de humedad de la fruta es menor,
la potencia de las microondas debe reducirse. Una soluciéon a este problema seria,
empezar con potencias altas cuando el contenido de humedad es alto, y reducir la
potencia segun se va secando la muestra. A nivel industrial podria construirse un equipo
microondas con varias cavidades que apliquen microondas con diferentes potencias y
gue tengan unas palas en los espacios intermedios que homogenicen la muestra, todo
ello en una linea continua.
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2. Incorporacion de los subproductos en alimentos

Con los subproductos vegetales obtenidos y seleccionados en la etapa anterior, se
desarrollaron diferentes productos alimenticios.

Para cada desarrollo se muestra la composicién nutricional analizada en el laboratorio
en materia himeda. Ademas, se analizo el color y la textura a nivel instrumental y se
realizé una evaluacion sensorial de cada producto.

2.1. Tomate y Kétchup

Con los subproductos de tomate como se muestra en la figura 42, se desarrollaron dos
tipos de productos, una salsa de tomate y un kétchup.

Figura 42. Subproducto de tomate utilizado (A) y salsas obtenidas (B): kétchup (izquierda) y
salsa de tomate (derecha).

En la siguiente tabla se muestran los resultados obtenidos de la caracterizacion
nutricional de los productos elaborados siguiendo una receta estandar (control) y
sustituyendo parte del concentrado de tomate por subproducto de tomate en los
productos enriquecidos.

152



Tabla 50. Composicién nutricional de la salsa de tomate y Kétchup.

Salsa tomate Kétchup
control Salsa tomate | control | Kétchup

Aporte energético (Kj/100g) 279,0 370,4 309,0 466,2
Aporte energético (Kcal/100g) 67,0 88,5 74,0 111,4
Grasa total (%) 10,1 2,7 2,7 3,3
Hidratos carbono totales (% glucosa) 91 11,5 12 17,1
Hidratos carbono insolubles (%) - 2,5 - 5,7
Azlcares totales solubles (% glucosa) 26,6 9,0 11,4 11,4
Fibra alimentaria (%) 1,9 5,7 0,6 6,0
Proteina Bruta (%) 2,9 4,2 0,8 3,0
Compuestos fendlicos totales (mg acido - -
galico/kg) 96,2 132,8

Datos expresados en porcentaje (g/ 100g) en peso himedo excepto la humedad (porcentaje en peso fresco) y Energia
(kcal/ 100 g peso seco), y los compuestos fendlicos totales (mg acido galico/kg).

Si comparamos con los controles en la tabla 50 se muestra que, las salsas elaboradas
con subproductos tuvieron mayor aporte energético, de fibra y proteina, pero menor
aporte de grasas y azucares.

Los dos productos elaborados con subproducto tuvieron un bajo aporte de grasas, pero
con un buen contenido en fibra y proteina. Ademas, conservaron parte de los polifenoles
gue se encontraban en el subproducto, lo que indicé que se mantuvieron estables
durante el procesado.

En el caso de la fibra, en los desarrollos con subproductos se cumplid la alegacién,
(contenido de una sustancia en un alimento que estd legalizado para que aparezca en el
etiquetado del alimento, de fuente de fibra, 3g/100g.

A continuacidn, se muestran los resultados obtenidos de color y textura en la salsa de
tomate y en el Kétchup (tabla 51).
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Tabla 51. Parametros de color y textura de la salsa de tomate y del kétchup.

‘ * Textura

Consistencia
Muestra L* a* b* C h AE (g)
Control salsa | 53,00+ | 80,00+ | 51,00+ | 4500,50 | 0,57 -
tomate 0,20 0,00 0,20 1+ 0,00 0,00 12,55+1,30
41,12+ | 21,46+ | 22,56+ | 485,16+ | 0,81+ | 2188,45
Salsa Tomate 0,40 0,30 0,70 20,95 0,01 16,44 £ 1,10
Control 53,00+ | 80,00+ | 63,00+ | 5184,50 | 0,67 % -
Kétchup 0,00 0,10 0,00 1+ 0,00 0,00 10,31+ 0,10
36,02+ | 21,98+ | 10,82+ | 301,41+ | 0,46+ | 2601,73
Kétchup 1,20 0,80 1,40 29,85 0,04 8,24 £1,30

Valor medio + desviacidn estandar. Control elaborado en la cocina experimental. L*: luminosidad (L=0 rendimientos
negro y L=100 indica blanca). a*: posicidn entre magenta y verde (+a= magenta, frente a —a= verde). b*: posicidén
entre amarillo y azul (+b = amarillo frente a —b= azules). AE: diferencia de color. C: croma. h: tono.

El kétchup tuvo un color menos luminoso y tendié menos al color amarillo que la salsa
de tomate, sin embargo, con respecto al color rojo tuvieron un color similar, como se
muestra en la tabla 51. Si los comparamos con un control, el valor de la luminosidad y
del color rojo fue menor en los productos elaborados en esta tesis. El croma (C), en los
dos casos fue mayor en el control que en los productos desarrollados para esta tesis.
Mientras que el tono, h, fue mayor en la salsa de tomate y menor en el Kétchup. La
diferencia de color (AE) fue similar entre los dos productos y el control. Esto pudo
deberse a que en los desarrollos donde se utilizaron los subproductos se disminuyé la
cantidad de concentrado de tomate, ingrediente que aumenta el color rojo y la
luminosidad.

Ramirez-Rosas et al. (2019) también analizaron kétchup comerciales en los cuales
obtuvieron los siguientes valores para las coordenadas de color: luminosidad de 24, a
de 28 y b entre 27 y 21. Si los comparamos con los valores de nuestras salsas la
luminosidad fue mayor en las salsas elaboradas en esta tesis, mientras que el color rojo
fue mas pronunciado en las salsas comerciales y el color amarillento fue similar entre
nuestra salsa de tomate y las comerciales pero menor en el kétchup elaborado en esta
tesis. Eso podria deberse al color aportado por el residuo de tomate.

En cuanto a la consistencia el kétchup mostré valores mas elevados con respecto a la
salsa de tomate como cabia esperar, porque es una salsa mas espesa. Sin embargo, la
consistencia en el control de la salsa de tomate fue mayor que en la salsa de tomate
elaborada con subproductos, pero ocurrié lo contrario con el kétchup, posiblemente por
la concentracién de agua utilizada para la elaboracion.

Ademads, las dos muestras se analizaron sensorialmente, obteniéndose los valores que
se presentan en la tabla 52 y en la figura 43.
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Figura 43. Perfil sensorial de la salsa de tomate y del kétchup

En la figura 43, se puede observar cémo los atributos tuvieron un valor menor en la salsa
de tomate, excepto en la fibrosidad que el valor fue mayor en el kétchup.

En la salsa de tomate todos los parametros analizados se puntuaron con valores
aceptables, excepto el de fibrosidad que fue alto. Ello se debid a las fibras aportadas por
el subproducto, no obstante, el producto fue apto porque se asemejé a una salsa
mezclada con hierbas aromaticas, salsas que también existen en el mercado.

El Kétchup obtuvo valores medios en todos los parametros, con lo cual se encontré
dentro de los rangos de un producto aceptable.

Tabla 52. Test heddnico de la salsa de tomate y del kétchup.

Salsa tomate Kétchup

¢Cudnto te gusta el aspecto del producto? 6,9+0,3 7,5+0,5
¢Cuanto te gusta el color de este producto? 6,1+0,1 7,8+0,4
¢Cudnto te gusta el olor de este producto? 54+0,5 7,0+0,4
¢Cuanto te gusta el sabor de este producto? 6,2+0,1 6,6 £0,5
¢Cuanto te gusta la textura de este producto? 43+0,7 5,2+0,6
¢Cuanto te gusta globalmente? 56+0,1 6,4+0,5

Valor medio + desviacidn estandar.

Como puede observarse en la tabla 52, el tomate gustd en todos los parametros excepto
en la textura, mientras que el kétchup fue mejor valorado, aprobando en todos los
parametros estudiados.

El uso del subproducto de tomate con porcentajes de 6,4 en la salsa de tomate y de 5,1
en el Kétchup, permite obtener productos viables con mejora nutricional.
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2.2. Hamburguesa vegana

Con los subproductos que se han obtenido al tratar los residuos de cardo con
microondas, se decidié elaborar hamburguesas veganas (figura 44), que aporten fibra'y
antioxidantes.

Figura 44. Subproducto de cardo utilizado (A) y hamburguesa vegana obtenida: hamburguesa
vegana sin cocinar (B) y hamburguesa vegana cocinada (C).

En la tabla 53, se muestra la composicién nutricional, para conocer el aporte energético
y de nutrientes que aportan las hamburguesas veganas al ingerirlas.
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Tabla 53. Composicién nutricional de la hamburguesa vegana.

Control Con subproducto

Aporte energético (Kj/100g) 1465,0 1534,1
Aporte energético (Kcal/100g) 350,0 366,6
Grasa total (%) 19,5 23,3
Hidratos carbono totales (% glucosa) 12,4 17,1
Hidratos carbono insolubles (%) - 11,2
AzUcares totales solubles (% glucosa) 2,3 5,9
Fibra alimentaria (%) 0,1 11,7
Proteina Bruta (%) 17,5 22,0
Compuestos fendlicos totales (mg acido -
galico/kg) 129,4

Datos expresados en porcentaje (g/ 100g) en peso himedo excepto la humedad (porcentaje en
peso fresco) y Energia (kcal/ 100 g peso seco), y los compuestos fendlicos totales (mg acido gélico/kg).

Tal y como se observa en la tabla 53, las hamburguesas con subproducto tuvieron un
bajo aporte de azucares, aunque mayor que el control, pero mostraron un alto
contenido en fibra y proteina, mayor que el control.

Con respecto a la fibra, cumpliéd condiciones para alegar alto contenido en fibra
>6g/100g. Ademas, aportaron polifenoles, los cuales se encontraban en el subproducto.

Al igual que en los productos cdrnicos elaborados por Rabetafika et al. (2014),
elaborados con subproductos de manzana, al analizar la composicién nutricional de las
hamburguesas veganas desarrolladas en esta tesis doctoral, se encontraron polifenoles.

Tabla 54. Parametros de color y textura de la hamburguesa vegana.

‘ Color Textura
Dureza
Muestra L* a* b* C h AE (g)
58,1+ 8,6+ 169+ 179,79 1,10 - 400,4 £
Control 1,2 0,4 1,1 0,00 0,00 0,5
51,7+ | 11,3+ | 31,1+ | 566,76+ | 1,22+ | 124,95 |1270,11+
Hamburguesa 71 3,2 5,8 9,1 0,11 8,4

Valor medio * desviacidn estandar. Control elaborado en la cocina experimental. L*: luminosidad (L=0 rendimientos
negro y L=100 indica blanca). a*: posicidén entre magenta y verde (+a= magenta, frente a —a= verde). b*: posicién
entre amarillo y azul (+b = amarillo frente a —b= azules). AE: diferencia de color. C: croma. h: tono.

Con respecto al control en la tabla 54 se muestra que, la hamburguesa con subproducto
de cardo tuvo valores de luminosidad, L y a* menores, fue mas oscuro, pero menos
verde que el control. Mientras que el valor de b* fue mayor, mas amarilla que el control.
En la diferencia de color, AE, y el croma C se apreciaron diferencias entre el control y la
hamburguesa vegana, mientras que en el tono (h) tuvieron valores similares. Todo esto
pudo ser debido a la incorporacion del polvo en la masa.
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Contreras-Lépez y Salvd Ruiz (2018) analizaron el color superficial de hamburguesas de
llama con cascara de sanky cocinadas con una composicion: fibra 0,88, grasas 16,5 y
proteina 48,71. La L de las hamburguesas de llama con cdscara de sanky fue de 47,00,
a* fue de 11,71 y b* fue de 7,86. Si compramos esos datos con la hamburguesa que se
ha desarrollado en la presente tesis doctoral, los valores de los pardametros de L y b*
fueron mayores en nuestra hamburguesa, esto puede ser debido por los colorantes que
hemos utilizado, mientras que el de a* fue menor en nuestra hamburguesa debido a
que la grasa utilizada es diferente a la grasa propia de la carne.

Ademas, fue mas dura la hamburguesa vegana desarrollada en la presente tesis doctoral
gue la hamburguesa control, pudiendo deberse a la fibra aportada por el subproducto.

Cheng-Rong y Yung-Kai (2022) obtuvieron unos datos de dureza de bistec compuesto
por albumina de huevo, proteina de guisante, alginato sdédico y subproductos de
arrozales, de 2515,62g, dato mayor que las hamburguesas desarrolladas en esta tesis
doctoral. Pudo deberse a que la carne tiene mayor dureza que las proteinas vegetales.

También se realizdé un estudio organoléptico por un panel de expertos, con los que se
obtuvieron los resultados mostrados en la tabla 55 y en la figura 45.

Intensidad de color

Intensidad olor Aceptabilidad global
10
Intensidad flavor Jugosidad
Dureza Gomosidad

MasticabilidadN® masticaciones

Figura 45. Perfil sensorial de la hamburguesa.
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Como se observa en la figura 45, todos los pardmetros se encontraron en unos valores
similares excepto el nUmero de masticaciones que fue mds elevado. Diferencia que se
dio porque es un valor muy subjetivo.

La hamburguesa obtuvo un valor alto en la intensidad de color, un valor medio en los
pardametros de intensidad de olor, intensidad de flavor, masticabilidad y jugosidad, y una
valoracion baja en los pardmetros de dureza y gomosidad, como ocurrié en los
productos cdrnicos elaborados con fibra de manzana por Rabetafika et al. (2014),
aunque dentro del rango de la aceptabilidad. Teniendo en cuenta los parametros
anteriores, en la hamburguesa habria que mejorar la dureza a valores medios, mientras
qgue los demds pardmetros se encontraron dentro de los valores aceptables.

Tabla 55. Test heddnico de la hamburguesa.

¢Cuanto te gusta el aspecto del producto? 6,7+1,57
¢Cuanto te gusta el color de este producto? 6,6+1,71
¢Cuanto te gusta el olor de este producto? 4,6 +2,50
¢Cuanto te gusta el sabor de este producto? 3,5+2,01
¢Cuanto te gusta la textura de este producto? 4,3+2,06
¢Cuanto te gusta globalmente? 4,1+2,13

Valor medio + desviacidn estandar.

La hamburguesa tuvo baja puntuacién en el olor, el sabor y la textura, mientras que a
los catadores les gustd el aspecto y el color, como se muestra en la tabla 55. Esto produjo
gue el producto no obtuviera una buena valoracidn global.

Para este prototipo serd necesario reformular y buscar estrategias de formulacién como
encapsulacion o aromas, que permitan incorporar estos subproductos para obtener
prototipos aptos desde el punto de vista sensorial.
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2.3. Bizcocho

En la figura 46 se muestran, los bizcochos que se desarrollaron con los subproductos de
alcachofa deshidratados, puesto que contienen fibra y antioxidantes, considerados
como ingredientes muy interesantes para este tipo de productos.

Figura 46. Subproducto de alcachofa utilizado (A) y bizcocho obtenido: parte exterior (B) y
parte interior (C).

Ademas, se analizé el valor nutricional de los bizcochos elaborados con subproductos de
alcachofa deshidratados como sustitutos de la harina.
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Tabla 56. Composicién nutricional del bizcocho.

Control Con subproducto

Aporte energético (Kj/100g) 1532,0 1759,6
Aporte energético (Kcal/100g) 367,0 420,5
Grasa total (%) 26,4 30,4
Hidratos carbono totales (% glucosa) 26,8 25,7
Hidratos carbono insolubles (%) - 14,2
Azucares totales solubles (% glucosa) 24,0 11,5
Fibra alimentaria (%) 2,8 3,5
Proteina Bruta (%) 8,6 10,9
Compuestos fendlicos totales (mg acido -
galico/kg) 122,0

Datos expresados en porcentaje (g/ 100g) en peso himedo excepto la humedad (porcentaje
en peso fresco) y Energia (kcal/ 100 g peso seco), y los compuestos fendlicos totales (mg acido
galico/kg).

Tal y como se muestra en la tabla 56, los bizcochos con subproducto aportaron mayor
cantidad de fibra, proteina y polifenoles, siendo fuente de fibra porque aportaron
3g/100g.

Al igual que en los productos de panaderia como pan, pasteles, galletas, muffins y bollos
horneados, con harinas de subproductos ricos en fibra obtenidos de los residuos de
manzana elaborados por Rabetafika et al. (2014) y Di Nunzio et al. (2020), el polvo
obtenido en la presente tesis doctoral aporté fibra, polifenoles y color en los productos
finales. Ahadiéndose en torno a un 2% de subproducto deshidratado se mejoraron las
propiedades de la masa como la absorcidn de agua, la estabilidad y la tenacidad, es decir,
la resistencia a la extensién de la masa.

También se analizo el color y la textura de este producto (tabla 57) con los resultados
gue se muestran a continuacién.

Tabla 57. Parametros de color y textura de los bizcocho.

Textura

Color
Dureza
Muestra L* a* b* C h AE (g)
28,00+ | -27,01 | 25,02 677,00+ | 2,39+ - 55,44
Control 0,20 0,1 0,2 0,00 0,00 3,53
3560+ | 7,50+ | 17,10 176,49+ | 1,15% | 655,21 | 56,37+
Bizcocho 2,60 1,40 2,10 37,81 0,08 3,57

Valor medio * desviacién estandar. Control elaborado en la cocina experimental. Codificacidn: L*: luminosidad
(L=0 rendimientos negro y L=100 indica blanca). a*: posicidon entre magenta y verde (+a= magenta, frente a —a=
verde). b*: posicion entre amarillo y azul (+b = amarillo frente a —b=azules). AE: diferencia de color. C: croma.
h: tono.
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Taly como se muestra en la tabla 57, el bizcocho con subproducto de alcachofa presenté
mayor luminosidad (L) que el control, aunque fue un producto oscuro, y mayor valor de
a*, menos verde que el control. Mientras que el valor b* fue menor que en el control,
por lo que fue menos amarillo. Se muestra diferencia de color (AE) y el croma (C) entre
las dos muestras, ademas el tono (h) fue mas oscuro en el control. Esto ocurrid por la
sustitucion de la harina por subproducto mas oscuro, procedente de la harina
estabilizada.

Alvarez-Ramirez et al. (2020) encontraron que, para el color de los bizcochos elaborados
con harina de trigo y leche, los valores fueron de L= 87,51, a*=6,82 y b*=10,91. Ly el
valor b* en sus bizcochos fue mayor que en los elaborados en esta tesis doctoral,
mientras que el valor de a* fue menor.

Otros autores Mirab et al. (2020), elaboraron bizcochos con harina de trigo y extracto
de cdscara de granada, con una humedad del 33, proteina 8,1y grasa 21,3, y obtuvieron
valores de color de L= 53, a*=20 y b*=38,3. En este estudio todos los valores de color
fueron mayores que en los bizcochos de esta tesis doctoral.

No obstante, es dificil comparar de modo objetivo los valores de color de diferentes
bizcochos porque todo depende de la composicion de cada uno de ellos.

La dureza fue similar en ambas muestras porque la dureza en los bizcochos depende de
proceso de horneado y del contenido en fibra, a mayor cantidad de fibra y mayor tiempo
de horneado mayor dureza.

Alvarez-Ramirez et al. (2020) y Mirab et al. (2020) también analizaron la dureza en sus
bizcochos, dando valores de 29,61 y 5 respectivamente. Valores menores de dureza que
en los bizcochos de esta tesis doctoral, esto fue asi por el diferente tiempo de coccidn.

A continuacién, se muestran los resultados que se obtuvieron al ser analizados los
bizcochos por el panel de cata.
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Intensidad de color

Intensidad olor 10 Aceptabilidad global
Intensidad flavor Esponjosidad

Dureza Jugosidad

Masticabilidad Gomeosidad

N° masticaciones

Figura 47. Perfil sensorial del bizcocho.

En la figura 47, se puede observar como todos los valores se encontraron dentro de un
mismo rango de datos excepto la dureza, la gomosidad y el nimero de masticaciones.
Valores dentro del rango normal porque un bizcocho no debe ser duro y gomoso.

Para el bizcocho se puntud con valores altos la intensidad de color, la jugosidad y la
esponjosidad, mientras que con valores medios intensidad de olor, intensidad de flavor
y la masticabilidad, y con valores bajos la dureza y la gomosidad. En el bizcocho todos

los valores se puntuaron dentro de los rangos deseados.

Tabla 58. Test heddnico del bizcocho.

¢Cuanto te gusta el aspecto del producto? 7,4+0,58
¢Cuanto te gusta el color de este producto? 6,7 £ 0,64
¢Cuanto te gusta el olor de este producto? 6,9+0,20
¢Cuanto te gusta el sabor de este producto? 7,4+0,35
¢Cuanto te gusta la textura de este producto? 7,2+0,55
¢Cuanto te gusta globalmente? 7,3+0,42

Valor medio + desviacidon estandar.

El bizcocho obtuvo valoraciones positivas, entre 6,7 y 7,4. Los pardmetros que mas

gustaron fueron el sabor, la textura y el aspecto.
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El uso del subproducto de alcachofa en un porcentaje de 1,8 permitié obtener
prototipos de bizcocho aptos desde el punto de vista sensorial y mejorados
nutricionalmente respecto al control.

2.4. Pasta fresca

También se elaboraron prototipos de pasta fresca con subproductos de champifién tal
y como se muestra en este apartado.

La pasta fresca se elabord con los subproductos de champifién deshidratados.

Figura 48. Subproducto de champifién utilizado (A) y pasta fresca obtenida (B).

A la pasta fresca se le realizdé un analisis de composicion nutricional para conocer el
aporte de energia, las grasas, los hidratos de carbono, la proteina, la fibra y los
polifenoles totales. Todo ello se muestra en la tabla 48.

Tabla 59. Composicidon nutricional de la pasta fresca.

Control Con subproducto

1004,0 850,0
241,0 203,1
55 4,5
40,5 32,5

- 31,3
38,3 1,2
2,2 3,0
8,7 7,9
58,7

Datos expresados en porcentaje (g/ 100g) en peso humedo excepto la humedad (porcentaje
en peso fresco) y Energia (kcal/ 100 g peso seco), y los compuestos fendlicos totales (mg acido

galico/kg).
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Como puede observarse en la tabla 59, la pasta fresca tuvo un bajo aporte de grasa, al
igual que el control, aunque alto de hidratos de carbono, pero en un contenido menor
que el control. También aporté fibra (alegacion de fuente de fibra), proteina y
polifenoles.

En las elaboraciones realizadas por Biswas et al. (2015) de obleas de carne de ave
elaboradas con subproductos de manzana y platano, también se comprobé que al usar
subproductos se conservaron en los productos alimenticios los polifenoles, la capacidad
antioxidante y la calidad nutricional.

Ademas, se analizé el color y la elasticidad de este producto.

Tabla 60. Parametros de color y textura de la pasta fresca

OI0 d
Muestra L* at b* C h AE | Elasticidad (g)
60,10+ | 5,02+ | 27,36+ 385,15 1,39+ -
Control 0,21 0,22 0,20 0,05 0,00 14,20 £ 5,91
53,90 + 2,6 16,33 137,09 + 1,42 82,60
Pasta fresca 5,82 0,31 0,60 10,15 +0,02 14,11 £ 3,75

Valor medio * desviacidn estandar. Control elaborado en la cocina experimental. Codificacién: L*: luminosidad (L=0
rendimientos negro y L=100 indica blanca). a*: posicion entre magenta y verde (+a= magenta, frente a —a= verde).
b*: posicion entre amarillo y azul (+b = amarillo frente a —b= azules). AE: diferencia de color. C: croma. h: tono.

El control, mostrado en la tabla 60, presenté todos los valores de color por encima de
los espaguetis con subproducto. La pasta fresca son subproducto de champifién
deshidratado fue mds oscuro, y tendié mas a rojo y amarillo que el control. Todo esto se
debid a la harina utilizada, la cual tenia color mas marroén.

Samir Vedia-Quispe V. et al. (2016) analizaron el color en tallarines de trigo donde
obtuvieron los valores L 72,09, a* 1,10 y b* 16,22, mientras que Folashade Bolarinwa et
al. (2021) analizan unos tallarines de arroz donde sus valores fueron L de 75,76, a* de
8,94y b* de 25,22.

Con respecto a la textura, la elasticidad fue similar en ambas muestras, con lo cual la
harina de champiiidn no aportd dureza con respecto a la harina de trigo, y fue un buen
ingrediente para la pasta fresca.

Para los espaguetis se obtuvieron, segun el panel de cata, los siguientes resultados
mostrados en la tabla 61y en la figura 49.
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Figura 49. Perfil sensorial de la pasta fresca.

En la pasta fresca todos los valores se encontraron cercanos a 5 excepto el nimero de
masticaciones y la intensidad de color, como se observa en la figura 49.

La pasta fresca obtuvo una puntuacion alta (7,72) para la intensidad de color, aunque
para los demas valores la puntuacion fue media, oscilando entre el 4,1 a 5,4. La pasta
fresca tuvo un color intenso porque se elabord con subproductos de champifidn, los
cuales le dotaron de ese color caracteristico. Los demas parametros fueron muy bien
valorados.

Gull et al. (2015) elaboraron pasta con harina de mijo y orujo de zanahoria, en los que
obtuvieron valores de humedad 11,43, grasa 1,60, proteina 12,4, fibra 2,03 y
carbohidratos 72,23 todo en gramos /100g, y obtuvieron una firmeza de 5,94, valor
similar al de la pasta fresca elaborada con polvo de champifidn, al igual que en el estudio
de Folashade Bolarinwa et al. (2021) que obtuvieron en tallarines de arroz una dureza
de 4,96. Esto se debio al tiempo de cocinado de los espaguetis, y a la cantidad de harina
gue se utilizd para la elaboracion.

Tabla 61. Test heddnico de la pasta fresca.

¢Cuanto te gusta el aspecto del producto? 6,0 +0,21
¢Cuanto te gusta el color de este producto? 5,3+0,95
¢Cuanto te gusta el olor de este producto? 5,6 £0,96
¢Cuanto te gusta el sabor de este producto? 6,2+0,14
¢Cuanto te gusta la textura de este producto? 5,7+0,70
¢Cuanto te gusta globalmente? 6,0 £ 0,56

Valor medio + desviacidon estandar.
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En el test de aceptacion sobre la pasta fresca, tabla 61, los resultados fueron medios,
entre 5,3y 6,2, obteniéndose los mejores valores en el aspecto y el sabor.

El subproducto de champiindn es un buen ingrediente para usarlo en 5,5% en la
elaboracioén de pasta fresca.
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CONCLUSIONES

De los resultados obtenidos en la presente tesis doctoral y de su interpretacién, se
obtienen las siguientes conclusiones:

La utilizacion de MW para la obtencién de subproductos deshidratados en todas
las condiciones de trabajo ensayadas, 1000W-4000W durante 4-40 minutos,
permitié reducir la humedad entre un 97% y un 99%, con independencia de la
humedad inicial de los residuos. En lo relativo a la aw los subproductos obtenidos
tras la MWD mostraron valores similares, entre 0,46 y 0,45. Evaluando los
resultados de awy humedad, se puede concluir que la MWD permitié obtener
subproductos estables.

En todas las condiciones de MWD aplicadas a los diferentes residuos, los
contenidos en polifenoles, fibra dietética, licopeno, y beta glucanos en los
subproductos fue menor que en los residuos sin tratar. En todos los casos, esta
reduccion fue de un 80-95% en los contenidos de antioxidantes, licopeno y beta
glucanos, mientras que la concentracion de fibra dietética se mantuvo en valores
similares con respecto al control inicial.

La disminucion de compuestos con propiedades antioxidantes en los
subproductos estuvo acompafiada, en todos los tratamientos de MWD, por un
descenso de su capacidad antioxidante DPPH al aumentar la potencia del
tratamiento debido al aumento de la temperatura hasta 1002C, que provocod la
destruccién de compuestos antioxidantes.

El cardo deshidratado fue el subproducto con mayor contenido en fibra dietética,
entre 42,3% y 62,5% en materia seca, lo que se logré al utilizar potencias
medias/bajas de MW, 1000W y 2000W durante 30 minutos. Esto fue debido a
gue los residuos de cardo control tenian mayor contenido de fibra dietética que
el resto, y a que este contenido inicial se vio menos afectado por la temperatura
y el tiempo de tratamiento que los demas.

Los extractos obtenidos mediante MWAE presentaron mayor propiedad
antioxidante, entre 1,5 y 113 mg/kg acido galico para los polifenoles, entre 0,2 y
1,6 umol trolox inicial /g producto para DPPH, y entre 1 y 30 umol TE /mg
producto para FRAP, al utilizar como disolvente una mezcla de agua:etanol
(60:40), y aplicando potencias elevadas de MW, 3000W y 4000W, que provocan
una mayor rotura de las células. El etanol utilizado en la mezcla de disolvente
aporta mayor afinidad por los enlaces de los compuestos a extraer que el agua.

Cuando se realizé una PEFAE, con campos eléctricos de 0,5, 1 0 2 kV/cm, y 10 o

25 pulsos, en los subproductos sélidos de todos los residuos, se conservé mayor
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capacidad antioxidante DPPH en comparacion con los tratamientos en los que se
aplicaron MWD, porque la PEFAE no afecté negativamente a los compuestos
antioxidantes por no producir un aumento de temperatura. En el subproducto
de cardo se observé la mayor diferencia de capacidad antioxidante DPPH con
valores hasta 125 umol trolox inicial/g producto mas elevados, mientras que en
su determinacién como FRAP, fue el subproducto de alcachofa el que presentd
un incremento significativo en una cantidad de hasta 1012 umol TE/mg
producto.

El aumento de la intensidad de campo en los tratamientos de PEFAEde 0,5a 1y
2 kV/cm, no aumenté la extraccidén de los compuestos estudiados. Sin embargo,
en el caso de los subproductos de alcachofa, la capacidad antioxidante aumenté
al incrementarse el nimero de pulsos de 10 a 25 en un 30%.

La aw varié en mayor medida en los subproductos obtenidos con la combinacion
de los tratamientos con PEFAE y MWD (cardo: 1kV/cm 10p y 4000W 6 min aw
0,45, alcachofa: 1kV/cm 10p 4000W 10min aw 0,45, champifién: 0,5 kV/cm 10p
4000W 10 min aw 0,27, y tomate: 0,5 kV/cm 10p y 1 kV/cm 10p 3000W 5 minutos
aw 0,82 y 0,85), ademds se mantuvo mayor nivel de humedad (cardo: 5,88%,
alcachofa: 0,84%, champiiién: 0,97% y tomate: 7,65% y 18,08%) que en los
tratamientos en los que sdlo se utilizd MWD. Esta combinacidn de tratamientos
no mejoré el rendimiento de extraccion de antioxidantes.

Se ha demostrado que la tecnologia MWD fue un método viable para el
aprovechamiento de los subproductos de cardo, alcachofa, champiiidn y tomate,
ya que se conservaron la mayor concentracién de antioxidantes, licopeno y beta
glucanos, en comparacién con los contenidos obtenidos en los extractos tras el
uso de PEFAE y la combinaciéon de las dos tecnologias. En los subproductos
deshidratados mediante MW se conservaron polifenoles, proteinas, fibra
dietética, beta glucanos y licopeno, viéndose que en el subproducto de alcachofa
fue el que mayor contenido de polifenoles presentaba, hasta 2747,35 mg/kg
acido galico.

Los US aplicados a 400W fueron eficaces para la extraccion de proteina bruta en
un 40 y 46% en los tratamientos con una duracion de 10 minutos y 20 minutos
respectivamente. Sin embargo, cuando se aumenté el tiempo de tratamiento a
30 minutos, disminuyd el contenido de proteina bruta un 16% con respecto al
tratamiento de 20minutos y un 10% con respecto al de 10 min en todos los
extractos.
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Con todos los subproductos obtenidos mediante MWD, se desarrollaron
productos alimenticios, especificamente, salsa de tomate y Kétchup con el
subproducto de tomate, bizcochos con el subproducto de alcachofa,
hamburguesas veganas con el subproducto de cardo y pasta fresca con el
subproducto de champifidén, cuyo valor nutricional y sensorial se evalué una vez
elaborados. Resultaron ser aceptables segun el panel de cata, obteniendo una
puntuacion entre 4,1 y 7,3, y de un valor nutricional superior. Los productos
alimentarios desarrollados con los subproductos afiadidos presentaron mayor
contenido en fibra dietética, entre un 2,2% y un 10% mayor, y un contenido de
58 a 132 mg/kg acido galico de compuestos fendlicos, en comparacion con los
controles correspondientes. Ademads, se redujo entre un 1,8% y un 14,4 %, el
desperdicio alimentario, al sustituir parte de la harina por el subproducto
deshidratado en los bizcochos, pasta fresca y hamburguesas veganas y parte del
concentrado de tomate en la salsa de tomate y el Kétchup por la inclusién del
subproducto deshidratado de tomate.

Las conclusiones de esta tesis doctoral contribuyen a un mejor conocimiento del
uso de las tecnologias MW (MWD y MWAE), PEFAE y USAE para la revalorizacion
de residuos vegetales de la industria alimentaria, que puede repercutir
positivamente en la produccién de productos alimenticios con mejores
propiedades nutricionales y la reducciéon del desperdicio alimentario con el
consiguiente impacto medioambiental.

En futuros estudios seria interesante la evaluacién de una bateria mayor de
pruebas, con la utilizacién de otras potencias y tiempos para comprender como
afectan alos compuestos y determinar en qué momento aparecen las diferencias
entre tratamientos.

Todo lo estudiado en esta tesis, puede ayudar a las empresas a cumplir con la
nueva ley espanola contra el desperdicio alimentario implantada en este afio
2024 por el Gobierno de Espafia. Las empresas de la industria alimentaria
deberan contar con un plan de prevencién para que, a partir de un
autodiagndstico, adopten medidas para minimizar las pérdidas conforme a una
jerarquia de usos en la que tendrd prioridad el consumo humano. Gracias a la
aprobacion de esta ley, se avanza en el cumplimiento de los Objetivos de
Desarrollo Sostenible (ODS) incluidos en la Agenda 2030 de la Organizacién de
las Naciones Unidas (ONU), que establece la aspiracién de “reducir a la mitad el
desperdicio de alimentos per capita mundial en la venta al por menor y a nivel
de los consumidores y reducir las pérdidas de alimentos en las cadenas de
produccién y suministro, incluidas las pérdidas posteriores a la cosecha”.
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ANEXO 1. Hojas de cata de los diferentes productos
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& CricCita =

NOMBRE

FECHA

MUESTRA

MUESTRA BIZCOCHO

INTENSIDAD DE COLOR ¢

OSCURO

CLARO

L 4

INTENSIDAD DE OLOR ¢
NADA

MUCHO

L 4

INTENSIDAD DE FLAVOR ¢
NADA

FLAVORES ANOMALOS

MUCHO

INTENSIDAD

SABORES ANOMALOS

INTENSIDAD

DUREZA .
NADA DURO

L 2

MUY DURO

MASTICABILIDAD
NADA MASTICABLE

MUY MASTICABLE

NUMERO DE MASTICACIONES

JUGOSIDAD ¢
NADA JUGOSO

L 4

MUY JUGOSO

GOMOSIDAD ¢
NADA GOMOSO

L 2

MUY GOMOSO

ESPONJOSIDAD ¢
NADA ESPONJOSO

L 2

MUY ESPONJOSO
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NOMBRE

& Gt Cra=

FECHA
MUESTRA
CODIGO DE MUESTRA:
P1. ¢Cuanto te gusta el ASPECTO del producto?
1 2 3 4 5 6 7 8 9
Ni me gusta ni Me gusta
No me gusta .
me disgusta mucho
P2. ¢Cudnto te gusta el COLOR de este producto?
1 2 3 4 5 6 7 8 9
Ni me gusta ni Me gusta
No me gusta .
me disgusta mucho
P3. ¢Cuanto te gusta el OLOR de este producto?
1 2 3 4 5 6 7 8 9
Ni me gusta ni Me gusta
No me gusta .
me disgusta mucho
P4. ¢Cuanto te gusta el SABOR de este producto?
1 2 3 4 5 6 7 8 9
Ni me gusta ni Me gusta
No me gusta .
me disgusta mucho
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P5. ¢Cuanto te gusta la TEXTURA de este producto?

1 2 3 4 5 6 7 8 9
Ni me gusta ni Me gusta
No me gusta 'g 8
me disgusta mucho

P6. ¢Cuanto te gusta GLOBALMENTE?

1 2 3 4 5 6 7 8 9
Ni ta ni M t
No me gusta i me.gus a ni e gusta
me disgusta mucho
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NOMBRE

O Ctic Cita.™
MUESTRA
MUESTRA SALSA TOMATE
INTENSIDAD DE COLOR ¢ ¢
CLARO OSCURO
INTENSIDAD DE OLOR ¢ *
NADA MUCHO
INTENSIDAD DE FLAVOR ¢ *
NADA MUCHO
FLAVORES ANOMALOS INTENSIDAD
SABORES ANOMALOS INTENSIDAD

UNTUOSIDAD ¢
NADA UNTUOSO

MUY UNTUOSO

&
v

FIBROSIDAD ¢
NADA FIBROSO

193

MUY FIBROSO

L 2



NOMBRE

& Gt Cra=

FECHA
MUESTRA
CODIGO DE MUESTRA:
P7. ¢Cuanto te gusta el ASPECTO del producto?
1 2 3 4 5 6 7 8 9
Ni me gusta ni Me gusta
No me gusta .
me disgusta mucho
P8. ¢Cudnto te gusta el COLOR de este producto?
1 2 3 4 5 6 7 8 9
Ni me gusta ni Me gusta
No me gusta .
me disgusta mucho
P9. ¢Cuanto te gusta el OLOR de este producto?
1 2 3 4 5 6 7 8 9
Ni me gusta ni Me gusta
No me gusta .
me disgusta mucho
P10. ¢Cudanto te gusta el SABOR de este producto?
1 2 3 4 5 6 7 8 9
Ni me gusta ni Me gusta
No me gusta .
me disgusta mucho
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P11. ¢(Cuanto te gusta la TEXTURA de este producto?

1 2 3 4 5 6 7 8 9
Ni me gusta ni Me gusta
No me gusta 'g 8
me disgusta mucho

P12. ¢Cuanto te gusta GLOBALMENTE?

1 2 3 4 5 6 7 8 9
Ni ta ni M t
No me gusta i me.gus a ni e gusta
me disgusta mucho
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NOMBRE

() Ctic Cita.™
T FECHA
MUESTRA
MUESTRA KETCHUP
INTENSIDAD DE COLOR ¢ ¢
CLARO OSCURO
INTENSIDAD DE OLOR ¢ .
NADA MUCHO
INTENSIDAD DE FLAVOR ¢ *
NADA MUCHO
FLAVORES ANOMALOS INTENSIDAD
SABORES ANOMALOS INTENSIDAD

UNTUOSIDAD ¢
NADA UNTUOSO

MUY UNTUOSO

&
v

FIBROSIDAD ¢
NADA FIBROSO

196

MUY FIBROSO

*



& Gt Cra=

NOMBRE

FECHA
MUESTRA
CODIGO DE MUESTRA:
P13. ¢Cuanto te gusta el ASPECTO del producto?
1 2 3 4 5 7 9
Ni me gusta ni Me gusta
No me gusta .
me disgusta mucho
P14. ¢Cudanto te gusta el COLOR de este producto?
1 2 3 4 5 7 9
Ni .
No me gusta i me .gusta ni Me gusta
me disgusta mucho
P15. ¢(Cuanto te gusta el OLOR de este producto?
1 2 3 4 5 7 9
No me gusta Ni me .gusta ni Me gusta
me disgusta mucho
P16. ¢Cuanto te gusta el SABOR de este producto?
1 2 3 4 5 7 9
Ni me gusta ni Me gusta
No me gusta .
me disgusta mucho
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P17. ¢Cuanto te gusta la TEXTURA de este producto?

1 2 3 4 5 6 7 8 9
Ni me gusta ni Me gusta
No me gusta 'g 8
me disgusta mucho

P18. ¢Cuanto te gusta GLOBALMENTE?

1 2 3 4 5 6 7 8 9
Ni ta ni M t
No me gusta i me.gus a ni e gusta
me disgusta mucho
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NOMBRE

O Ctic Cita.™

MUESTRA

MUESTRA PLATO PASTA

INTENSIDAD DE COLOR ¢
CLARO OSCURO

INTENSIDAD DE OLOR ¢

*

L 4

NADA MUCHO

INTENSIDAD DE FLAVOR ¢
NADA MUCHO

FLAVORES ANOMALOS INTENSIDAD

SABORES ANOMALOS INTENSIDAD

DUREZA TS
NADA DURO MUY DURO

L 4

*

MASTICABILIDAD
NADA MASTICABLE MUY MASTICABLE

NUMERO DE MASTICACIONES

*

L 4

GOMOSIDAD ¢
NADA GOMOSO MUY GOMOSO
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& Gt Cra=

NOMBRE

FECHA
MUESTRA
CODIGO DE MUESTRA:
P19. ¢Cuanto te gusta el ASPECTO del producto?
1 2 3 4 5 7 9
Ni me gusta ni Me gusta
No me gusta .
me disgusta mucho
P20. ¢Cudnto te gusta el COLOR de este producto?
1 2 3 4 5 7 9
Ni me gusta ni Me gusta
No me gusta .
me disgusta mucho
P21. ¢(Cuanto te gusta el OLOR de este producto?
1 2 3 4 5 7 9
Ni me gusta ni Me gusta
No me gusta .
me disgusta mucho
P22. ¢Cuanto te gusta el SABOR de este producto?
1 2 3 4 5 7 9
Ni me gusta ni Me gusta
No me gusta .
me disgusta mucho
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P23. ¢(Cuanto te gusta la TEXTURA de este producto?

1 2 3 4 5 6 7 8 9
Ni me gusta ni Me gusta
No me gusta 'g 8
me disgusta mucho

P24. ¢Cuanto te gusta GLOBALMENTE?

1 2 3 4 5 6 7 8 9
Ni ta ni M t
No me gusta i me.gus a ni e gusta
me disgusta mucho
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& CricCita =

NOMBRE

FECHA

MUESTRA

MUESTRA HAMBURGUESA

INTENSIDAD DE COLOR ¢
OSCURO

INTENSIDAD DE OLOR ¢

CLARO

*

NADA

MUCHO

L 4

INTENSIDAD DE FLAVOR ¢
NADA

FLAVORES ANOMALOS

MUCHO

INTENSIDAD

SABORES ANOMALOS

INTENSIDAD

DUREZA TS

NADA DURO

L 4

MUY DURO

MASTICABILIDAD
NADA MASTICABLE

MUY MASTICABLE

NUMERO DE MASTICACIONES

JUGOSIDAD ¢
NADA JUGOSO

MUY JUGOSO

2

GOMOSIDAD ¢
NADA GOMOSO
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MUY GOMOSO

L 4

*

*



& Gt Cra=

NOMBRE

FECHA
MUESTRA
CODIGO DE MUESTRA:
P25. ¢Cuanto te gusta el ASPECTO del producto?
1 2 3 4 5 7 9
Ni me gusta ni Me gusta
No me gusta .
me disgusta mucho
P26. ¢Cudanto te gusta el COLOR de este producto?
1 2 3 4 5 7 9
Ni me gusta ni Me gusta
No me gusta .
me disgusta mucho
P27. ¢iCuanto te gusta el OLOR de este producto?
1 2 3 4 5 7 9
Ni me gusta ni Me gusta
No me gusta .
me disgusta mucho
P28. ¢Cuanto te gusta el SABOR de este producto?
1 2 3 4 5 7 9
Ni me gusta ni Me gusta
No me gusta .
me disgusta mucho
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P29. ¢Cuanto te gusta la TEXTURA de este producto?

1 2 3 4 5 6 7 8 9
Ni me gusta ni Me gusta
No me gusta 'g 8
me disgusta mucho

P30. ¢Cuanto te gusta GLOBALMENTE?

1 2 3 4 5 6 7 8 9
Ni ta ni M t
No me gusta i me.gus a ni e gusta
me disgusta mucho
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ARTICLEINFO ABSTRACT

Keywords: This study is focused on exploring tomato by-products to provide ingredients rich in bioactive compounds with
Circular bio-economy higher functional value through applying innovative techniques (microwave and spiral flash dryer) and con-
Drying technology ventional techniques (freeze-drying and hot air-drying) to the dehydration of industrial tomato pomace. Theeffect
Lycopene

of the drying method on the bioactive composition of the tomato by-products (phenols, lycopene andsoluble dietary
fiber) was analyzed. The phenolic composition was determined using a targeted chromatographic approach based
on UHPLC-QqQ-MS/MS. Large amounts of naringenin (194.7-949.4 mg/kg) were detected, together with quercetin,
caffeic acid, coumaric acid and 4-hydroxybenzoic acid. Microwave dehydration improved the retention of
flavanone-like compounds, especially naringenin, and lycopene, while tomato prod-ucts dehydrated with Spiral
Flash dryer showed higher concentrations of flavonols and phenolic acids. The re- sults showed that the industrial
application of drying processes using Spiral Flash, and especially with microwaves, could be promising for

Phenolic compounds
Tomato pomace

producing high added-value ingredients from tomato by-products.

1. Introduction

The tomato (Lycopersicon esculentum) is one of the most widely
cultivated vegetables in the world, with a production of about 180
million tons (FAO, 2019). Due to the seasonality and high perishability
of this fruit, only a proportion of tomato production is consumed as fresh
product. In 2019, about 367,000 tons of tomatoes were processed by the
food industry (FAO, 2019). Commercially, there are different tomato
products, such as whole peeled canned tomato, juice, puree, paste,
sauce, and ketchup (Rajan et al., 2022). Industrial tomato processing
generates a large amount of waste, commonly called tomato pomace
(TP) (Bhatkar et al., 2021). The composition of this TP varies depending
on the type of final product, e.g. canned tomatoes generate a residue
consisting mainly of peel, while in the production of juice, paste and
puree, the TP consists of a miXture of peel and seeds (Bhatkar et al.,
2021) representing between 3% and 5% of the fresh tomato by weight
(Rajan et al., 2022). Tomato and tomato by-products contain a great
variety of biologically active compounds, including carotenoids,

proteins, minerals, dietary fiber and oils (Grassino et al., 2020; Zuorro
et al., 2013).

Seeking a valorization of the TP, previous studies have shown that
dehydrated TP can be added to such products as ketchup (Belovic et al.,
2018), meat products (Eyiler & Oztan, 2011) and bread (Majzoobi et al.,
2011) without affecting their technological properties and with a high
sensory acceptance. Other works also reinforce that, besides nutrition-
ally enriching such products as pasta (Padalino et al., 2017) and cracker
biscuits (Isik & Topkaya, 2016), and even ice-cream (Rizk et al., 2014),
the addition of TP led to higher antioXidant activity and storage stability
due to the presence of phenolic compounds. Nowadays, there is growing
interest in the study of the bioactivity and health properties of tomato
by-products. Studies with tomato (peel and seeds) and by-products show
antioXidant and antimutagenic activities (Kumar et al., 2021; Valdez--
Morales et al., 2014), and protection from oXidative stress in an in-vitro
model of human endothelial vascular cells (HUVEC) (Cesare et al.,
2021). Recently, Perea-Dominguez et al. (2021) observed that the
phenolic fractions obtained from industrial tomato by-products showed

* Corresponding author. Instituto de Ciencias de la Vid y del Vino-ICVV, Finca La Grajera, Ctra. de Burgos Km. 6 (LO-20, - salida 13), 26007, Logrofo, La Rioja,

Spain.
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antioXidant properties and an important anti-proliferative activity in the
MCF-7 breast cancer cell line.

Despite the potential for valorization of tomato by-products,
currently, the waste from tomato processing does not generate profits
for the industries, resulting in a major management problem, mainly
storage and preservation issues (Bhatkar et al., 2021; Silva et al., 2019).
In particular, tomato processing is carried out during the summer, and,
due to the high moisture content of the TP (by-product), the accumu-
lation of this waste leads to uncontrolled anaerobic fermentation with
the consequent environmental problems (Selvaggi et al., 2021). In the
context of the circular bio-economy, the reuse of these agri-food residues
to recover bioactive compounds is the key to reducing the disposal of
organic waste from industrial processing (Selvaggi et al., 2021).

Undoubtedly, the vegetable processing industry’s greatest challenge
in handling waste is to stabilize it to obtain stable products that maintain
their highly perishable bioactive compounds and nutritional properties.
Drying is one of the oldest methods used to remove water for food
preservation, as a lower water potential (water activity) is achieved for
food stability during storage (Pateiro et al., 2022). Generally, methods
involving hot air are used to dehydrate plant by-products (Bhatkar et al.,
2021). However, some bioactive compounds from TP, such as lycopene,
are hightly sensitive to high temperatures (Bakir et al., 2023). Accord-
ingly, such technologies as microwaves (Bakic et al., 2019), infrared
drying process (Bakir et al., 2023) and ohmic technology (Coelho et al.,
2019) have been used to improve the retention of bioactive compounds.
However, many of these technologies have been explored on a labora-
tory scale, or combined with other extraction technologies to improve
the process for obtaining lycopene-rich extracts from tomato by-
products. The aim of this study was to search for the optimal drying
technology for tomato by-products, easily scalable at an industrial level
and allows ingredients to be obtained directly with a high shelf-stability
and maximum retention of the valuable bioactive compounds, such as
phenolic compounds, lycopene and soluble dietary fiber. Various
dehydration processes were studied: freeze-drying, air-drying (40 °C and
60 °C), micro-wave assisted drying and Spiral Flash air drying. The to-
mato waste used in this study was the TP from industrial tomato pro-
cessing (paste and pure), with a subsequent physical separation after
dehydration into two fractions rich in peel and seeds, respectively. The
phenolic composition of different tomato products was determined
using a targeted chromatographic approach based on ultra-high per-
formance liquid chromatography with tandem mass spectrometry
(UHPLC-QgQ-MS/MS).

1. Materials and methods
Chemicals and reagents

Acetonitrile (HPLC-MS grade), methanol (HPLC grade) and formic
acid (HPLC grade) were purchased from Scharlab Chemie (Sentmenat,
Catalonia, Spain). The quercetin, quercetin-3-glucuronide, iso-
rhamnetin-3-glucoside, syringetin-3-glucoside, epicatechin, dimer B1
and B2 and quercetin standards were purchased from Extrasynthese
(Genay, France). Gallic acid, caffeic acid, ferulic acid, vanillic acid,
syringic acid, p-hydroXybenzoic acid, 3,4-dihydroxybenzoic acid (pro-
tocatechuic acid), p-coumaric acid, (4)-catechin were acquired from
Sigma-Aldrich (St. Louis, USA). Kaempferol-3-glucoside and caftaric
acid were purchased from Purifa-Cymit (Barcelona, Spain). Coutaric
acid and naringerin and were purchased from Phytolab (Madrid, Spain)
and Fluochem (Hadfield, England), respectively. Stock solutions of
standard compounds were prepared by dissolving each compound in
methanol at a concentration of 1000 mg/L and stored in a dark flask at
—20 °C. The water used was Milli-Q quality (Millipore Corp, Bedford,
MA, USA).

Plant material

Tomato pomace (TP) samples, from the same tomato variety, were
obtained from an industrial processing plant from J. Heinz
Manufacturing Spain, S.L.U., located at Carretera Rincon de Soto-
Corella, km. 2.8, 26,540 Alfaro, La Rioja (Spain), in October-No-
vember 2021, on 8 distinct days (8 batches of TP). The processing steps
to produce tomato concentrate included washing, cold breaking, evap-
orating, and pasteurization to generate the final standard sauce (average
10°BriX, pH 4.2). The TP was obtained by squeezing tomatoes and was
composed of a mixture of peel, seeds and a small proportion of pulp.
Each batch (approXimately 15 kg of TP) was collected in plastic con-
tainers immediately after being produced and transported to the food
pilot plant of Centro Tecnoldgico Agroalimentario CTIC CITA (Cala-
horra, La Rioja, Spain). TP samples were frozen in an air-freezer
chamber and stored (—20 °C) until the dehydration processes. The
average composition of the TP was: moisture (53 g/100 g), protein (10
g/100 g), fat (8 g/100 g), ash (2 g/100 g) and fiber (soluble and insol-
uble fiber) (27 g/100 g).

Dehydration process of tomato by-products

In this study, the following dehydration processes were studied:
freeze-drying, hot air-drying, a microwave system and Spiral Flash air
drying (Fig. S1 Supporting Information). Prior to the drying process, the
tomato pomace was thawed in a cold chamber (5-8 °C). This step was
performed for all processes except for freeze-drying, where the samples
were placed directly into the freeze-dryer.

Freeze-drying

A laboratory-scale lyophilizator (Scanvac-CoolSafe-95-16-Pro
freeze-dryer control, Bjarkesvej, Denmark) was used for freeze drying.
The device has ice production capacity of 2.5 kg in 24 h. The TP samples
were placed in Petri dishes, weighed (approximately 100 g) and frozen
at ultra-low temperature (—80 °C) for 24 h before being placed in the
freeze dryer chamber. The samples were dried for 24 h until complete
dehydration in the freeze dryer operating at 0.1 bar pressure with a
temperature ramp of —20 to o °C.

Hot air oven drying

The drying process was carried out in an air oven (POL-EKO,
SLW400-STD, Wodzistaw Slqski, Poland). The TP samples (approxi-
mately 5 g) were deposited in a thin layer (-1 cm) on aluminum trays in
the oven at 40 and 60 °C, respectively. For each temperature, the
dehydration time was determined by weighing the sample at various
time intervals during drying until the weight became constant. The
optimized drying times for each air temperature were 8 and 3 h at 40 °C
and 60 °C, respectively. Fig. S2 of Supporting Information shows the
kinetic of dehydration of TP at 40 and 60 °C respectively.

Spiral flash air dryer

The dehydration process with the Spiral Flash dryer was carried out
in the plant of the INGETECSA company (Barcelona, Spain). This dryer
system is composed of a vertical chamber with a static blade ring and
upper extraction, which can simultaneously dry and disperse organic
materials without any risk of explosion due to mechanical friction (Fig.
St of Supporting Information). In this system, the filtered hot air
(140-160 °C) is pushed into the drying chamber by a fan, flowing
through a static blade ring. The blades have a fixed orientation which
generates a highly turbulent air flow. The TP to be dehydrated is
introduced above the blade ring, and as the product falls, it is mixed with
the hot air flow and the drying process is carried out quickly (20-60 s).
Summarizing the process, the moist material (TP) is dosed into the
drying chamber through a feeder, and dried by stirring and vortex flow.
The temperature of the drying air is between 140 and 160 °C, but as it is
avery turbulent process, the product does not exceed 45 °C, discharging
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at around final humidity (10 g/100 g).

Microwave system

The process of dehydrating the TP was done in a prototype
continuous-flow microwave oven (Model SI MAQo101; Sairem Iberica S. L.,
Barcelona, Spain). This microwave system contains 4 magnetrons, each
with a power of 1000 W. The TP samples were placed in a poly-
propylene tray and microwave-treated at 1500 W, 2250 W and 3000 W
corresponding to 50, 75 and 100% respectively, of the output power
using 3 magnetrons. These power levels were chosen based on pre-
liminary experiments. In addition, cold air was introduced to avoid an
excessive rise in temperature inside the TP samples, and the conveyor
belt system moved back and forth to ensure the treatment was
homogeneous.

Conditioning of dehydrated tomato by-products

In order to obtain different ingredients, one composed of a fraction
rich in peel and the other in seeds, the dehydrated TP was manually
sieved using various sieve sizes (CISA CEDACERIA INDUSTRIAL, S.L.,
Barcelona, Spain): g 3.0, 2.5 and 1.8 mm (Fig. 1) to obtain five fractions
with different particle size (F1 to F5). For the study of the phenolic and
lycopene composition, the fraction retained on the g 2.5 mm sieve, rich
in tomato seeds (F2) was selected. The other selected fraction was the TP
fraction passing through the sieve of # 1.8 mm, rich in tomato peel (F5).
After separation, the F2 and F5 fractions were weighed, and these cor-
responded respectively to approXimately 60% and 30% of the tomato
paste (TP). The dehydrated samples (tomato pomace TP and F2 and F5
fractions) were crushed directly in an IKA Instruments grinder (Staufen,
Germany) with a power 420 W, transferred to falcon tubes and then
stored at —80 °C until their analysis.

Determination of individual phenolic compounds by ultra-high-
performance liquid chromatography coupled to tandem mass spectrometry
(UHPLC-QqQ-MS/MS)

Solid-liquid extraction of phenolic compounds

The phenolic compounds of the tomato by-products (tomato pomace
TP, rich-seeds (F2) and rich-peel (F5) fractions) were extracted by a
solid-liquid extraction (SLE) procedure, immediately before chromato-
graphic analysis. For the extraction of phenols from the dehydrated
(200 mg) and fresh (600 mg) samples, a volume of 4 mL of methanol/
Milli-Q water/formic acid (79:20:1, v/v/v) was added. The miXture
was vortexed and macerated overnight at 4 °C in the dark. The samples
were then sonicated at a frequency of 40 Hz for 5 min in an ultrasonic
bath (Ultrasons P. Selecta, Barcelona, Spain). Then, each sample was
centrifuged (9000 rpm/10 min/20 °C) in a Sorvall LYNX 4000 Super-
speed Centrifuge (Thermo ScientificTM, Madison, WI, USA). The su-
pernatant was collected and filtered with a 0.22 um PTFE filter (Scharlab
Chemie, Catalonia, Spain) and placed in a chromatographic vial (2 mL)
prior to analysis.

Ultra-high-performance liquid chromatography coupled to tandemmass
spectrometry (UPLC-QgQ-MS/MS)

The phenolic composition of the tomato by-products was evaluated
using the method described by Costa et al. (2022). The phenol extracts
were analyzed using ultra-high-performance liquid chromatography
with triple-quadrupole mass spectrometry (UPLC/QqQ-MS/MS). The
analyses were carried out in a liquid chromatograph Shimadzu Nexera
(Shimadzu Corporation, Japan) coupled to a QTRAP mass spectrometer
(AB Sciex 3200QTRAP®, Sciex, USA). The polyphenol separation was
performed using a column reversed-phase (Waters AcQuity BEH C18
column, 100 mm X 2.1 mm, 1.7 pm) equipped with a VanGuardTM
AcQuity BEH C18 Pre-Column (5x 2.1 mm, 1.7 pm) supplied by Waters
(Milford, MA, USA). The chromatographic parameters used were flow
rate: 0.45 mL/min; injection volume: 2.5 uL; temperature autosampler:

Tomato by-product
(TP: tomato pomace)

|

Dehydration processes

* Freeze-drying

* Hot air-drying (402C and 602C)

* Microwave (50%, 75% and 100% Power)
= Spiral Flash dryer

}

Screening
| —

Dehydrated tomato pomace

Trituration

F1:>3.0mm F2:>2.5mm

‘ Tomato pomace (TP)

F3:<2.5mm F4:>1.8 mm F5:<1.8 mm

T —
F2 (seed-rich fraction) l F5 (peel-rich fraction) |

Fig. 1. Scheme of the dehydration treatments and the steps to obtain the different fractions of tomato by-products.
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5 °C; and oven temperature: 40 °C.

For the analysis, a mobile phase of formic (0.1 mL/100 mL) acid in
water (solvent A) and formic acid (0.1 mL/100 mL) in acetonitrile
(solvent B) were used. The eluted compounds were analyzed using a
3200QTRAP triple quadrupole mass spectrometer (AB Sciex, USA)
equipped with an electrospray ionization source (ESI Turbo V™ Source).
The mobile phase elution gradient and the mass spectrometer parame-
ters are described in Costa et al. (2022). For each phenolic compound,
the retention time and MRM transitions, including the individual
declustering potential (DP), entrance potential (EP), collision cell
entrance potential (CEP), collision energy (CE) and collision cell exit
potential (CXP) were acquired (Table S1 Supporting Information). The
data acquisition was conducted with the Analyst® 1.6.2 software (AB
Sciex, USA).

For the identification of each phenolic compound, the retention time
and spectra of its respective externally injected standard was used. The
other compounds for which no standards were available were identified
with the mass of the parent ion (M-H) and the typical MS fragmentation
pattern described in the literature. The phenolic quantification was
performed using the calibration curves of their corresponding pure
commercial standards (Table S2 of Supporting Information). In the case
of compounds without standards available, the quantification was per-
formed using the calibration curves of standards with similar chemical
structures. The results were expressed as mg compound/kg tomato
pomace (TP), seed-rich fraction (F2) or peel-rich fraction (F5), while the
results for the fresh TP samples (raw) were expressed as mg/kg dry
weight (raw sample), in order to compare with the dehydrated samples.
The phenolic compounds identified and quantified were classified into
flavonoids: flavonols and flavanones, and phenolic acids (hydrox-
ybenzoic and hydroxXycinnamic acids).

Determination of lycopene

Lycopene was determined by a spectrophotometer method, as
described by Davis et al. (2003). The tomato by-product sample (0.6 g)
was weighed in a Falcon tube (50 mL), and 5 mL of acetone with BHT
(0.05 mL/100 mL), 5 mL of ethanol (95 mL/100 mL) and 10 mL of
hexane were added and vortexed immediately. The sample was centri-
fuged (200 rpm, 15 min, 4 °C) and 3.0 mL milli-Q water was added. The
sample was left at room temperature for 10 min to allow for phase
separation and for all air bubbles to disappear, and the absorbance at
503 nm was determined in the supernatant. The lycopene content was
calculated based on the weight of the samples using the absorbance at
503 nm, and the results were expressed as mg lycopene/kg sample.

Soluble dietary fiber content

The soluble dietary fiber content was analyzed in dehydrated sam-
ples (TP, F2 and F5 fractions) by gravimetric determination according to the
method described by Maran (2015). Briefly, the sample was weighed(1 g)
in a 250 mL Erlenmeyer flask and 20 mL de HCI (0.02 M) were
added. The soluble dietary fiber extraction was performed at 85 °C (40
min) in an agitation bath. The Erlenmeyer flask was covered with a
plastic wrap to prevent evaporation of the extraction solvent. After in-

cubation, the mixture was filtered through cheese cloth (Mir-

soluble fiber were reported as means standard deviation (SD). For each
by-product tomato sample (TP, F2 and F5 fractions), one-way analysis
of variance (ANOVA) and Fisher’s test at a level of 0.05 were used to
determine the significance of differences among the dehydration
processes. All analyses were performed using Statistic Package for Social
Science (SPSS)(IBM, Armonk, NY).

1. Results and discussion

Impact of drying processes on the phenolic composition of tomato by-
products

To estimate the effect of the dehydration process on the phenolic
composition of tomato by-products, a targeted chromatographic
approach by UHPLC-QqQ-MS/MS was used. A total of nineteen com-
pounds, belonging to the flavonoids (naringenin and other minor fla-
vanols, mainly quercetin derivatives) and phenolic acids
(hydroxycinnamic and hydroXybenzoic acids) groups, were identified
and quantified. The results of the phenol quantification for each type of
tomato by-product (Fig. 1): tomato pomace (TP) (Table 1), seed-rich
fraction (F2) (Table 2) and rich-peel fraction (F5) (Table 3), are
described in the following sections. To evaluate the impact of each
drying process, the concentration of each phenolic compound expressed
on a dry-weight (DW) basis of raw sample (TP, F2 and F5, respectively)
was used as a control.

Impact of drying processes on tomato pomace (TP) phenolic
composition

The results of the impact of the different drying processes on the
stability of the phenolic compounds detected in the tomato pomace (TP)
are shown in Table 1. Total phenolic content ranged between 336.66
mg/kg (freeze-dried TP) and 568.37 mg/kg (microwave TP). Regardless
of the dehydration procedure applied, the average phenolic composition
of the TP was mainly flavonoids and phenolic acids. Within the flavo-
noid group, the flavanone naringenin was the main phenol detected in
the TP (about 75.3% of the total phenols) with a concentration ranging
from 253.03 to 468.76 mg/kg TP (Table 1). This was similar to that
reported by Abbasi-Parizad et al. (2020) in TP dried in a vacuum oven
(at 50 °C for 300 min).

Comparing the different drying techniques, independently of the
power applied (50%, 75% or 100% of 3 magnetrons, each with a power
of 1000 W), the microwave was revealed to be the best process for the
greater retention of naringenin (Table 1). Microwave dried TP samples
showed an average concentration of 557 mg/kg, significantly higher (p
< 0.05) than the raw product (245.06 mg/kg DW) (Table 1). The air-
drying and Spiral Flash drying processes showed similar results,
resulting in greater retention of naringenin in the TP samples than with
the freeze-drying process. These results are in agreement with Tomas
et al. (2017) who found that the naringenin concentration was 20-fold
and 43-fold higher in industrial and home processed sauces respec-
tively, compared to fresh tomato. This increase is attributed to the high
temperature at low pH, under which conditions conversion of nar-
ingenin chalcone to naringenin is stimulated (Capanoglu et al., 2008).
Moreover, since the phenolic compounds, including naringenin, are

trapped in the insoluble polyesters of the cuticle, which are constituents
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such as Alzheimer’s (Ghofrani et al., 2015).

The flavonol content, mainly quercetin derivatives, significantly
increased in Spiral Flash dehydrated TP samples, while the other drying
technologies showed similar flavonol concentrations to the raw TP
(Table 1). In relation to the phenolic acids, different effects were
observed for each dehydration process (Table 1). Spiral Flash drying
resulted in better retention of phenolic acids (115.72 mg/kg), similar to
that detected in the raw TP sample (106.91 mg/kg DW). Hot air drying
at 40 °C and microwave drying using 75% and 100% power showed
similar results, leading to a loss of approxXimately 15% of the phenolic
acids, compared to the raw TP sample. Surprisingly, freeze-drying
resulted in a significant reduction (p<0.05) in the phenolic acid con-
centration (71.05 mg/kg) when compared to the raw TP (106.91 mg/kg)
(Table 1). Freeze-drying removes moisture from products through the
sublimation of solid ice and, due to the low temperature and low pres-
sure environment, freeze-drying produces high-quality dried products
with better appearance and higher nutrient retention compared with
other drying methods (Chumroenphat et al., 2021). Nevertheless,
freeze-drying is a time-consuming process, which limits its applications
in the food industry. On the other hand, it is important to point out that
low-molecular-weight phenolic acids in plants are covalently bound to
other compounds (i.e. pectin, cellulose, and proteins) and structural
changes may occur during drying processes (Chao et al., 2023). In
relation to this, the low temperature and long-time conditions applied
during freeze-drying would not be enough to liberate the phenolic acids
from TP cuticle matriX. In addition, the long time of the freeze-drying
process in our study (24 h) in relation to the other drying processes
could favour the degradation of the free phenolic acids, resulting in a
significant (p < 0.05) reduction in their concentration compared with
the raw material (Table 1).

Impact of drying processes on the phenolic composition of seed-richtomato
fraction (F2)

The seeds are an important fraction of the tomato by-products, ac-
counting for about 38.5% of the total tomato pomace (Bhatkar et al.,
2021). A recent review by Kumar et al. (2021) points out important
biological properties of tomato seeds for health, such as anti-oxidant,
anti-cancer and anti-microbial activities. A study by Concha-Meyeret
al. (2020) analyzing ultrasound-assisted extracts of tomato seed
observed significant anti-platelet aggregation activity of these extracts.
In the present study, the tomato seed-rich fraction (F2) showed a total
phenol concentration ranging from 194.77 to 402.89 mg/kg (Table 2)
similar to that observed by Valdez-Morales et al. (2014) in seeds of
different tomato varieties (grape, cherry, ball and saladette), and in
industrial tomato by-products. Comparing the dehydration techniques,
freeze-drying and hot air-drying significantly (p < 0.05) reduced the
total phenolic content in the seed-rich fraction compared to the control
(raw F2) (Table 2). While Spiral Flash dryer did not affect the total
phenol concentration, microwave drying resulted in an increase mainly
related with the significant increase (p<0.05) in the naringenin con-
centration (Table 2). Similarly to what was observed in the TP, Spiral
Flash drying led to a higher retention of flavonols related with the higher
(p<0.05) concentration of quercetin (15.05 mg/kg) compared to the raw
product (5.99 mg/kg DW) (Table 2). On the other hand, the use of
the microwave technology resulted in a slight decrease in the flavonol
concentration in the F2 seed-rich fraction (Table 2).

Unlike what was observed in the TP samples, in which the hot air
treatments produced an increase in the contents of naringenin and other
phenolic compounds, in the seed-rich F2 fraction these dehydration
procedures produced a significant decrease in the concentration of
naringenin in particular and in total phenol content. These differences
could be related to the seed matrix composition (average carbohydrate
26 g/100 g, protein 26 g/100 g and fat 25 g/100 g) compared with the
TP composition (average carbohydrate 43 g/100 g, protein 17 g/100 g
and fat 15 g/100 g) (Rajan et al., 2022). These differences could explain
the higher phenol retention, especially of naringenin, observed in the F2

samples submitted to microwave dehydration, mainly at the lowest
power studied (50% 3 MG) (Table 2). Microwave drying is based on the
transmission of electromagnetic waves, where the heat generated by
molecular vibration passes through vegetal tissue generating an oscil-
lation of the molecules, which produces the thermal energy used to
evaporate water promoting porous products as a result of the drying
mechanism (Pateiro et al., 2022). This increase in the porosity of the
seed matriX could explain the increase in the extractability of phenolic
compounds, especially naringenin, from the sample (Table 2).

Impact of drying processes on the phenolic composition of rich-peel tomato
fraction (F5)

Regardless of the type of tomato processing, the peel constitutes the
major part of the residue generated by the industry, about 61.5% of the
tomato pomace (Bhatkar et al., 2021). Table 3 shows the individual
phenolic compounds detected in the peel-rich tomato fraction (F5) and
the effect of the different drying processes. The total phenolic content
ranged from 518.32 to 949.46 mg/kg sample, 85.5% being flavonoids
and 14.5%, phenolic acids. The highest retention of phenolic compounds
was observed in the F5 samples obtained by microwave drying applying
power at 50%, 75% and 100% with respective concentrations of total
phenols of 949.46, 843.22 and 887.56 mg/kg (Table 3), and this trend
was observed in the naringenin concentration. This compound was less
sensitive to freeze-drying and hot-air drying (40 °C and 60 °C) main-
taining similar concentrations to the raw product (Table 3). On the other
hand, the Spiral Flash dryer led to a lower retention of naringenin de-
rivatives (flavanones) (Table 3). These results suggest that microwave
technology was the most efficient dehydration procedure for the
retention of naringenin derivatives, similarly that observed in the TP and
the F2 fraction. Regardless of the drying method, the concentrationsof
naringenin detected in our study were higher than those found in
previous studies. Valdez-Morales et al. (2014) reported concentrations
of naringenin from 0.00 to 48.6 mg/kg DW in tomato peel from different
varieties. Another study by Cesare et al. (2021) reported a concentration
of between 11.3 and 13.2 mg/kg DW in Italian tomato varieties grown
under drought stress conditions.

Regarding flavonols, quercetin was the main compound quantified in
the F5 tomato fraction with a concentration ranging from 12.84 to
20.88 mg/kg, similar values to those previously described in the liter-
ature (Grassino et al., 2020; Valdez-Morales et al., 2014). Freeze-drying
and hot air-drying at 60 °C led to a slight reduction in quercetin con-
centrations compared to those found in the raw product. The highest
retention of quercetin derivatives was observed in samples from the
Spiral Flash dryer and microwave at maximum power (100% 3 MG)
(Table 3). In contrast to the results observed for flavonoids, phenolic
acids were more sensitive to the drying techniques studied (Table 3). All
technologies resulted in a significant decrease in the total content of
phenolic acids in the peel-rich tomato fraction (F5) compared to the raw
product, where freeze-drying and hot air-drying (40 and 60 °C) pro-
duced higher reductions (Table 3). With the exception of the phenolic
acids, the microwave drying technology showed the best results in
relation to retention of phenolic compounds in the peel-rich tomato
fraction (F5). This was probably related to the increase in the porosity of
the peel cuticule that could result in an increase in the extractability of
phenolic compounds from the peel matriX, especially the main flava-
none naringenin.

Effect of drying processes on lycopene content

Lycopene is a bioactive pigment that occurs naturally in plants, and
is found in large quantities in tomatoes (Martini et al., 2022). This
compound can be extracted from tomato by-products and used as a food
colorant, providing a color ranging from red to yellow, similar to natural
and synthetic lycopene (Rizk et al., 2014; Silva et al., 2019). Due to its
sensitivity to thermal processes (Bakir et al., 2023), it is fundamental to
seek drying methods that obtain high retention and stability of this
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compound in the dehydrated products. The results of the spectropho-
tometric quantification of lycopene for each type of tomato by-product
(tomato pomace, the seed-rich F2 and peel-rich F5 fractions) are shown
in Fig. 2. Among the three tomato fractions studied, the peel-richfraction
(F5) showed the highest lycopene concentration (47.6-98.9 mg/kg),
while the content of lycopene in the TP ranged from 11.9 to

55.6 mg/kg, and in the seed-rich fraction (F2), it varied between 10.9
and 24.6 mg/kg, similarly to that previously described in the literature
(Kumar et al., 2021). Analyzing the effect of the drying process on the TP
lycopene content, hot air drying (40 °C and 60 °C) resulted in a degra-
dation of close to 54% of the lycopene content (12 mg/kg) compared to
the fresh sample (25.9 mg/kg DW) (Fig. 2). In contrast, microwave
(MW) drying resulted in higher lycopene retention in the TP (44.1-53.2

mg/kg) (Fig. 2). This difference could be due to the bulk heating phe-
nomenon, promoted by electromagnetic waves in the microwave, that
appreciably reduces the drying time, leading to less degradation of
thermolabile compounds (Bhatkar et al., 2021). Similar results were
observed with the Spiral Flash dryer, where the reduced drying time
could explain the higher lycopene retention (55.6 mg/kg) (Fig. 2).
‘When observing the impact of the type of drying technology on the
lycopene content of the seed-rich fraction (F2), the drying technologies,
with the exception of the Spiral Flash, resulted in an increase in the
lycopene quantified (Fig. 2). The high stability of lycopene in seeds could
be related with the protective effect of the seed matrix composi- tion
with high fat content (Rajan et al., 2022) against degradationduring
dehydration. In the literature, different quantities of lycopene

i 10 20 30 40

60 70 B 90 100

40

60 70 80 90 100

d
Cc
0 10 20 30 40 5 60 70 80 90 100
Lycopene (mg/Kg)
M Fresh M Freeze-drying M Air drying 40 2C W Air drying 60 2C
MW 50% oMW 75% =MW 100% M Spiral Flash

Fig. 2. Content of lycopene (expressed in mg/Kg sample) in each type of tomato by-product (A: Tomato pomace; B: Seed-rich fraction; C: Peel-rich fraction) and
comparison between the dehydration methods. Different letters in the same tomato by-product present a significant difference between dehydration methods (P

< 0.05).
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have been reported in tomato seeds, from 16 to 167 mg/kg (Kumar et al.,
2021; Silva et al., 2019).

Regarding the peel-rich tomato fraction (F5), the Spiral Flash, air
drying (60 °C) and especially the microwave increased the lycopene
quantified compared with the fresh sample (Fig. 2). The use of micro-
waves with higher powers (75% and 100%) undoubtedly resulted in
better lycopene extraction from the peel matrix, with an average in-
crease in its content, resulting in values between 89.9 and 80.7 mg/kg,
respectively (Fig. 2). The impact of heat during short periods of time
(microwave, Spiral Flash and hot-air at 60 °C) probably facilitates
lycopene extraction from the tomato peel. In fact, the lycopene in the
tomato peel is mainly in the bound form (Zuorro et al., 2013). Thus,
previous studies have reported that heat processing is necessary to break
down the membranes and cell walls and release lycopene from the
insoluble part of the tomato, which may increase its bio-accessibility
(Jayathunge et al., 2017). By contrast, heat treatment over a long period
produces color degradation in the tomato peel as a consequence of
lycopene degradation (Bakir et al., 2023).

Effect of drying processes on soluble dietary fiber content

Dietary fiber has attracted attention for many beneficial effects, such
as increasing satiety, preventing colon cancer, lowering the risk of car-
diovascular disease and reducing blood sugar (Fabek et al., 2014). Di-
etary fiber is either insoluble or soluble according to whether it can be
dissolved in water (Arora et al., 2016). Soluble dietary fiber includes
oligosaccharides, pectin and B-glucans. In our study, the soluble dietary
fiber contents of the different fractions of the tomato by-products is
shown in Table 4. The highest concentration of soluble dietary fiber was
detected in the seed-rich fraction (F2) with a concentration ranging from
121.59 t0 136.58 g/kg (average about 13%) compared with the peel-rich
fraction (F5) whose concentration ranged from 64.10 to 74.24g/kg (an
average of around 7%). Regarding the dehydration methods, no
significant differences were observed in the soluble dietary fiber content
for each of the fractions studied (TP, F2 and F5) (Table 4), which indicates
a good stability of the tomato soluble fiber during the dehy- dration
process, regardless of the drying technology. Similarly to what was
observed in the present study, previous studies have reported that the
dietary fiber of tomato peel is around 8.9% soluble and 48.5% insoluble
(Li et al., 2018). Another study by Grassino et al. (2016) applied
conventional extraction and ultrasound-assisted extraction to obtain
pectin from tomato waste, at around 15.1-35.7 g/kg, with a high
extraction rate (73%). Therefore, the results of our study reveal the
potential of tomato by-products, mainly the seed-rich fractions, as a
source of soluble dietary fiber with commercial interest for functional
food formulations.

1. Conclusion

The current study responds to the challenges of the tomato pro-
cessing industry, since they have allowed the identification of dehy-
dration technologies for tomato waste obtaining stable products that
maintain their highly perishable bioactive compounds. The microwave
drying technology showed the best results in the retention of the main
flavonoid naringenin in tomato by-products, probably related with the
increase in the porosity of the sample that favour the naringenin
extractability. Moreover, the Spiral Flash air drying, which combines the
advantages of flash drying and fluidized bed, revealed a great potential
for application to the dehydration of tomato by-products on an
industrial-scale, retaining the heat-sensitive phenolic compounds. In
this system, the filtered hot air (140-160 °C) is pushed into the drying
chamber by a fan generating a highly turbulent airflow that allowed the
drying of the tomato pomace in a short time (20-60 s) in which the
product does not exceed 45 °C. In contrast to the results observed for the
flavonoids, the tomato phenolic acids (hydroxXycinnamic and hydrox-
ybenzoic acids) were more sensitive to the drying techniques studied.

Table 4
Soluble dietary fiber content in tomato by-products obtained from the different
drying processes. The results are expressed as mg/kg sample and in % of the total
weight.

Drying process* Soluble fiber (g/kg)(%)

Tomato Pomace Seed-rich fraction Peel-rich fraction

(TP) (F2) (F5)
Freeze-drying 106.56 (10.6%) 131.39 (13.1%) 67.34 (6.7%)
Air drying 40 °C 112.06  (11.2%) 136.58  (13.7%) 71.63 (7.1%)
Air drying 60 °C 105.45 (10.5%) 128.77 (12.8%) 74.24 (7.4%)
Spiral Flash 101.33 (10.1%) 136.08 (13.6%) 72.28 (7.2%)
MW 50% 3 MG 99.51 (9.9%) 129.43 (12.9%) 64.10 (6.4%)
MW 75% 3 MG 100.56 (10.6%) 128.66 (12.8%) 69.66 (6.9%)
MW 100% 3MG __ 106.26 __ (10.6%) __ 121.59 (12.1%) 67.52 _ (6.7%)

MW: Microwave. MG: 3 magnetrons, each with a power of 1000 W.
*No significant differences (P < 0.05) were observed between drying processes.

Surprisingly, freeze-drying resulted in a significant reduction in the
phenolic acid concentration when compared to raw TP. The low-
molecular-weight phenolic acids in plants are covalently bound to other
compounds (i.e. pectin, cellulose, and proteins) and structural changes
may occur during drying processes. Therefore, the low tem- perature
conditions applied during freeze-drying would not be enough to liberate
the phenolic acids from the tomato samples. Regardinglycopene, the use
of microwaves with higher powers resulted in better lycopene retention
in tomato by-products. The content of soluble dietary fiber was not affected
by different dehydration technologies. The present study reinforces the
interest in tomato by-products as a source of nar- ingenin, a flavonoid
with important nutraceutical properties. In addi- tion, this study reveals
the potential of peel-rich and seed-rich tomato fractions as sources of
lycopene and soluble dietary fiber, respectively.
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REVALUATION OF WASTE GENERATED IN LA RIOJA AGRO-FOOD
INDUSTRY. OBTAINING BY-PRODUCTS RICH IN BIOACTIVE
COMPOUNDS WITH NOVEL TECHNOLOGIES.
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INTRODUCTION RESULTS
Currently, high waste aserious envi problem (Mapama,
2017). In the European Union, the food processing industry creates around 100 Mt of
waste (Mari¢ Mirela et al., 2018; Okolie Chigozie Louis et al., 2019), with Spain ranking
seventh with the generation of 7.7 million tonnes of food waste (Mapama, 2016).

Figure 1 shows, as an example, the variation of the temperature for the tomato treatments of
lower power and time, as well as those of higher power and time, with the two types of
solvents. Both for the aqueous and ethanolic extracts, the temperature in the lower power
and time treatment reaches 70°C, while in the higher power and time treatment it reaches

This drives the food industry towards a circular economy, where as little as possible is | 2PProximately 1002C.

discarded (Mapama, 2017). In order to make use of all this waste, new technologies
have been developed such as microwaves, MAE, (electromagnetic energy with a S— f— J— J—
frequency of 300 MHz to 300 GHz and a wavelength between 0.001 m and 1 m), which is :

environmentally friendly (Mari¢ Mirela et al., 2018). : i

By-products can be obtained from currently discarded waste, which are rich in bioactive
compounds, which have technological functions and are beneficial to health (Moreira
Silvia A. et al., 2019; (Villanueva-Sudrez et al., 2019; El Kantar Sally et al., 2018). In this
work, tomato and mushroom by-products are studied:

0 During tomato processing, residues such as skin and seeds are generated, which
represent 12% of the total processed tomato. These residues are rich in carotenoids,
among other substances of interest (Ho K.K.HY. et al., 2015; Szabo Katalin et al., 2018).

: : : 2 Figure 1. Figure 2.
The carotenoid found mostly in tomato skin is lycopene, an antioxidant and natural sture curves of mier rature curves o microu
pigment (Ho K.K.K.HY. et al., 2015).

Figure 2 shows, as an example, the variation of the temperature for the treatments with both
types of solvents in the mushroom, of lower potency and time, as well as those of higher
potency and time. For both aqueous and ethanolic extracts, the temperature in the treatment
of higher potency and time reaches 100°C, while in the aqueous extract (for lower potency
and time) it reaches approximately 532C, and 66°C in the case of the ethanolic extract.

OMushrooms account for 15% of the world's total mushroom production (Ramos
Marina et al. 2019). During industrial mushroom production, 5-20% of waste is
generated (Aguilo-Aguayo Ingrid et al, 2017). Mushroom contains bioactive
substances such as polysaccharides (fibres, chitin, B-glucan) (Chakraborty, I et al.
2019), proteins, and phenolic compounds (ergosterol) (Ramos Marina et al. 2019).

OBJECTIVES

QO Reduction of the environmental impact of the food industry through the reduction
and recovery of waste generated in vegetable transformation processes.

O Study of the conditions for obtaining extracts by means of MAE, in order to optimize
the process.

ont

0 Validation of the method by means of physicak-chemical analysis.

MATERIALS AND METHODS

In this project, microwave-assisted extraction has been
used to improve the extraction of by-products from
mushroom and tomato waste, which are rich in health-
related compounds and can have technological
functions. To obtain the by-products, microwaves were
used at a frequency of 2.45 GHz, at different powers:
1000W (25%), 2000W (50%), 3000W (75%) and 4000W
(100%), for 3, 6 and 9 minutes.

ugs bl g1 & + ge2e
content of tomato extracts.

Figure 1. Multi-energy microwave.
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Figure 2. Mushroom waste.
Figure 4. How microwaves affect the cell (own source). For mushroom extracts, the content of total phenols is found to be higher at maximum
strength and maximum time, and with the use of ethanolic extracts.

It is shown that the higher the total contentin the , the longer the
microwave treatment time and the higher the microwave treatment power. In addition, a
higher number of polyphenols is observed in the ethanolic extracts.

To obtain an extract rich in bioactive compounds, a few
grams of product (approximately 110 g) are placed in a
solution. Water (which does not need to be further
purified for food use) and a mixture of water/food
ethanol (60-40%), hereafter ethanolic extracts, have
been selected as solvents.

According to this table, more lycopene is extracted with the ethanolic extract than with the
aqueous extract. The highest extraction occurs at 100% power and 9 min time in both cases.

Figure 3. Tomato waste.

CONCLUSIONS

During the process, the back-and-forth mode is operated inside the cavity and the

product temperature is controlled in 10s intervals. For aqueous extracts, cold air is =, Microwave technology allows obtaining by-products rich in bioactive
injected, and the hatches are closed, while for ethanolic extracts, suction mode is used, compounds and is an interesting tool as a treatment prior to the extraction of
and the hatches are left open. active compounds.

To optimize the process, it is necessary to consider the presence or not of
solvent, the type of solvent, as well as the power and time of exposure to
microwaves.

In general, and in the case of tomato and mushroom, the best results are
obtained with high power.

The physicochemical quantification of lycopene in tomato and phenolic compounds in
both tomato and is p by sp ic analysis (see RESULTS
section).
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