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RESUMEN

En este estudio se evalud el efecto del secado por aspersién
en frio sobre las propiedades fisicoquimicas, térmicas, de
pasta y de flujo de harinas de maiz nixtamalizado, asi como
en la calidad tecnoldgica de la masa y la tortilla. La harina
tratada con nitrégeno liquido (HNC) presentd una reduccion
significativa en humedad y actividad de agua, acompanado
de mayor indice de solubilidad y absorcién, lo que favorecié
su rehidratacién y estabilidad. Los andlisis por FT-IR y difrac-
cién de rayos X revelaron desorden estructural y disminucién
en la cristalinidad, mientras que la calorimetria diferencial y
los perfiles viscoamilograficos evidenciaron menor entalpia
de gelatinizacion y retrogradacién. Estas modificaciones
estructurales se reflejaron en una mayor porosidad y mejor
flujo de polvo, con reduccién del indice de cohesividad. En
términos tecnoldgicos, la masa elaborada con HNC mostré
mayor adhesividad y cohesividad, generando tortillas mas
suaves, extensibles y con menor resistencia a tensién y corte,
ademds de mayor rendimiento. En conclusién, la aspersién
en frio constituye una alternativa tecnoldgica eficaz para
optimizar las propiedades funcionales de la harina nixtamali-
zada y prolongar la suavidad de la tortilla.

Palabras clave: Liquidos criogénicos, nixtamalizacién, almi-
doén, propiedades funcionales, tortilla.

ABSTRACT

This study assessed the effect of spray-freeze-drying on the
physicochemical, thermal, pasting, and flow properties of nix-
tamalized corn flours, as well as on dough and tortilla quality.
The flour treated with liquid nitrogen (HNC) showed a signi-
ficant reduction in moisture and water activity, together with
higher solubility and water absorption indexes, enhancing
rehydration and stability. FT-IR and X-ray diffraction analy-
ses revealed structural disorder and reduced crystallinity,
while differential scanning calorimetry and pasting profiles
evidenced lower gelatinization enthalpy and
retrogradation.
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These structural changes resulted in increased porosity and
improved powder flowability, with reduced cohesiveness
index. Technologically, dough from HNC exhibited higher ad-
hesiveness and cohesiveness, producing softer and more ex-
tensible tortillas with lower tensile and cutting forces, along
with higher yield. In conclusion, spray freezing emerges as
an effective technological strategy to optimize the functional
properties of nixtamalized flour and extend tortilla softness.
Keywords: Cryogenic liquids, nixtamalization, starch,
functional properties, tortilla.

INTRODUCCION

A nivel mundial, el maiz (Zea mays L.) destaca como uno de
los cereales de mayor volumen de produccidn, y constituye
la base alimentaria de millones de personas desde tiempos
prehispanicos, particularmente en Centroamérica (Basilio-
Cortésetal., 2019). En México, este cultivo representa un pilar
econdmico, social y cultural: de acuerdo con datos oficiales
del Servicio de Informaciéon Agroalimentaria y Pesquera
(SIAP), la produccién total anual de maiz en México (suma de
ciclos Primavera-Verano y Otofio-Invierno) supera los 25 mi-
llones de toneladas, lo que evidencia la relevancia del cultivo
dentro del sector agroalimentario nacional. Su relevancia
nutricional es destacable, pues aporta carbohidratos, pro-
teinas, vitaminas, minerales, lipidos y almidén no digerible,
convirtiéndolo en un alimento completo (Escalante-Aburto
etal., 2020).

La composicion estructural del grano de maiz incluye
el pericarpio, pedicelo, endospermo y germen, siendo este
ultimo rico en lipidos, mientras que el endospermo concen-
tra carbohidratos y proteinas (Flores-Farias et al., 2018). Su
principal componente es el almidén, constituido por amilosa
y amilopectina, polisacéridos responsables del mayor aporte
calérico y cuya organizacién en granulos permite fenémenos
como la gelatinizacién al someterse a tratamientos hidrotér-
micos (Santiago-Ramos et al., 2015).
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El proceso de nixtamalizacidn, caracterizado por un tra-
tamiento térmico alcalino, constituye una practica ancestral
que mejora la calidad nutricional del maiz y facilita la obten-
cién de productos derivados, entre ellos la tortilla (Villada et
al., 2017). Durante este procedimiento, el grano experimenta
transformaciones termoalcalinas, termomecanicas y térmicas
adicionales que modifican las propiedades funcionales de la
masa y de los productos finales. Dichos cambios se reflejan,
particularmente, en el almiddn, el cual sufre al menos tres
etapas de gelatinizacion distintas, ademas de que mejora la
disponibilidad de aminoacidos esenciales y la digestibilidad
de las proteinas. El proceso de nixtamalizacion comprende
tres etapas principales: 1) la coccién alcalina del grano en
una solucién de hidréxido de calcio, 2) el reposo o remojo
del maiz cocido en el mismo medio alcalino, durante el cual
ocurren transformaciones termoalcalinas y de difusién, y 3)
la molienda del nixtamal para la obtenciéon de masa o harina
(Argun y Dogan, 2017; Amador-Rodriguez et al., 2020).

En la actualidad, la harina de maiz nixtamalizado ha
adquirido relevancia frente al nixtamal tradicional, debido a
ventajas como su practicidad, menor tiempo de preparacion,
reduccién en el consumo energético y ausencia de residuos
contaminantes (Flores-Farias et al., 2000). Su consumo anual
per capita en México es de aproximadamente 80 kg, y se uti-
liza en la elaboracion de diversos productos como tortillas,
tamales y botanas (Félix-Sdmano et al., 2025). Sin embargo,
con el fin de mejorar sus propiedades funcionales y tecno-
l6gicas, se han explorado tratamientos fisicos que alteren la
conformacion estructural de los componentes sin modificar
su composicién quimica (Ishwarya et al., 2015).

Entre las tecnologias emergentes aplicadas a polvos
alimenticios, la aspersion en frio (spray freezing) ha mostrado
resultados promisorios. Este método combina atomizacién,
congelacion y secado para favorecer la formacion de par-
ticulas mas homogéneas, con modificaciones en tamaio,
distribucion y densidad, impactando en propiedades como
cohesividad, solubilidad, absorcion de agua y estabilidad de
compuestos bioactivos (Romero-Luna et al., 2018; Pascual-
Pineda et al.,, 2022). Ademas, se ha documentado que su
aplicacién en matrices como proteina de soya o almidén de
maiz induce nanoestructuracién, generando cavidades de
menor tamafo y ordenamiento molecular, lo que mejora la
retencién de humedad y la conservacion de caracteristicas
fisicoquimicas (Miflon-Hernandez et al., 2018; Acosta-Domin-
guezetal., 2021).

La tortilla, alimento basico en la dieta mexicana, cons-
tituye alrededor del 70 % de la ingesta calérica diaria en el
pais y alcanza una produccién anual de aproximadamente
=12 millones de toneladas y un consumo per capita de 80 kg
(Félix-Samano et al., 2025). Su calidad depende de caracteris-
ticas como elasticidad, cohesividad y contenido de humedad,
factores determinados tanto por la variedad del grano como
por los pardmetros de nixtamalizacion empleados (Méndez-
Albores et al., 2014). Se consideran atributos de una tortilla
de calidad la suavidad, la plasticidad y la facilidad para enro-
llarse sin agrietarse, propiedades estrechamente ligadas a los
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cambios estructurales del almidén y las proteinas durante el
procesamiento (Arambula-Villa et al., 2004; Salinas-Moreno et
al., 2018).

La aplicacion de la aspersion en frio permite inducir
modificaciones estructurales en la matriz almidon—proteina
de la harina de maiz nixtamalizado mediante procesos de
congelamiento ultrarrdpido y secado por sublimacién. Estas
condiciones favorecen la formacién de una microestructura
mas porosa y menos ordenada, lo que incrementa la accesi-
bilidad del agua y modifica las interacciones entre los com-
ponentes del sistema. Como resultado, se observan mejoras
en propiedades funcionales y tecnoldgicas de la harina, asi
como en su desempefo durante la formacion de masa y la
elaboracion de tortilla. En este contexto, la viabilidad del
proceso radica en su potencial para generar cambios contro-
lables y reproducibles en la funcionalidad de la harina. Por lo
tanto, es necesario profundizar en el estudio de los efectos
de la aspersion en frio sobre sus propiedades fisicoquimicas
y reoldgicas de la harina de maiz nixtamalizado, con el fin de
establecer bases cientificas sélidas que permitan su eventual
escalamiento a nivel industrial. En este contexto, el presente
trabajo aborda el efecto del secado por aspersion en frio
sobre las propiedades funcionales de la harina de maiz
nixtamalizado y tortilla, considerando la relevancia que este
tratamiento puede tener en la mejora del comportamiento
estructural, fisicoquimico y tecnolégico de la tortilla de maiz.

MATERIALES Y METODOS
El estudio fue de tipo experimental, se utilizd la variedad
comercial de maiz hibrido Pioneer 4082W adquirida en el
mercado local de Chilpancingo de los Bravo, Gro. para la pro-
duccion de harina, e hidréxido de calcio de grado alimenticio
(Caltek). El estudio se desarrollé bajo un disefio completa-
mente al azar, considerando dos tratamientos: 1) harina de
maiz nixtamalizado (HN) sin tratamiento criogénico, utilizada
como control, y 2) harina de maiz nixtamalizado sometida
al proceso de aspersion en frio con nitrégeno liquido, de-
nominada HNC. Todas las determinaciones se realizaron por
triplicado.

Todos los reactivos empleados fueron de grado analitico
y adquiridos de J.T. Baker© (Thermo Fisher Scientific Inc; Ma-
drid, Espafia), Golden Bell© (Golden Bell Inc; CA, EE. UU), Sig-
ma Chemical Co. (MO, USA) y Merck (Darmstadt, Germany).
Elaboracidén de harina de maiz nixtamalizado (HN). La harina
de maiz se elaboré de acuerdo con el procedimiento descrito
por Calderén-Peralta et al. (2017) y Francisco-Ponce et al.
(2024). En este proceso 4 kg de maiz enteros se sometieron a
una coccion alcalina en una solucion al 1 % de cal (Ca(OH),)
durante 30 min a una temperatura de 92 °C y posterior a la
coccién alcalina, el nixtamal se dejé en reposo durante 16 h
a temperatura ambiente (25 = 1 °C), permitiendo su enfria-
miento gradual y la continuacién de los procesos de difusion
y transformacién termoalcalina. Se descarté el nejayote y el
maiz se lavd con 8 L de agua. El maiz lavado se moli6 para
obtener masa y posteriormente se colocé en un horno de
secado a 40 °C durante 24 h, se molié y tamiz6 con una malla
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de acero inoxidable con un tamafo de poro de 0.25 mm
(modelo DN20OMESHXXX, JPLAB) y se almacend en bolsas
herméticas a 25 + 1 °C. Previo a su almacenamiento, la harina
de maiz nixtamalizado presenté un contenido de humedad
del 10 %, valor tipico para harinas nixtamalizadas destinadas
a su conservacion y posterior analisis.

Aspersion en frio (HNC). Se colocé una solucién al 25 % en
peso de harina en una bomba de aspersién, se presurizé y
se asperjo sobre nitrégeno liquido (YDS 50B-125), posterior-
mente se recuperd y liofilizoé en recipientes de vidrio que se
acoplaron en un equipo Free Zone 4.5 L (Labconco, Kansas,
EE.UU.) en condiciones de vacio de 0.045 mBar a una tempe-
ratura de -50 °C.

Andlisis quimico proximal. Se determiné el contenido de
proteina, extracto etéreo, cenizas, contenido de humedad y
se calculé por diferencia el contenido de carbohidratos de la
harina de maiz nixtamalizado de cada tratamiento utilizando
métodos oficiales de la Asociacion Americana de Quimicos
de Cereales (AACC, 2017).

Color y actividad de agua. El color y la actividad de agua se
determinaron de acuerdo con los métodos descritos por
Ledn-Villalobos et al. (2023).

Espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FT-IR).
Se utiliz6 FT-IR para evaluar las bandas vibratorias de enlaces
y grupos funcionales presentes en cada muestra de acuerdo
con la metodologia empleada por Santiago-Ramos et al.
(2018), utilizando un espectrometro Bruker Alpha Platinum
ATR (Brucker Co., EE. UU.), con una resolucion de 4 cm™' en
un rango espectral de 4000 a 400 cm™'. Las muestras secas
(<10 g9.100 g'de humedad) se analizaron directamente pre-
sionandolas sobre el vidrio del equipo.

Difraccion de rayos X (XRD). Para determinar los planos cris-
talinos de la harina se utiliz6 la metodologia empleada por
Francisco-Ponce et al. (2024) utilizando un difractometro
de rayos-X de geometria BRAGG-BRENTANO 0/20 SIEMENS
D-500. El equipo operé con radiacion Ka del cobre (\ =
1.5418 A), a 40 kv y 30 mA, incorporando un monocromador
secundario de grafito. La abertura de divergencia se fijé en
0.3°, mientras que la abertura de recepcién fue de 0.05°. Se
efectuaron barridos en el intervalo de 4° a 60°, con un tama-
fio de paso de 0.05° y una duraciéon de medida de 10 s por
cada paso.

Perfil viscoamilogrdfico (RVA). Las pruebas de viscosidad
se realizaron con un Micro Viscoamilografo (3D Newport
Scientific Pty., Ltd., Warriewood, NSW, Australia), aplicando
la metodologia reportada por Calderén-Peralta et al. (2017).
Se registraron la viscosidad maxima, la viscosidad final y la
viscosidad de retrogradacion, expresadas en centipoise (cP),
asi como la temperatura de pasta y la temperatura de pico,
expresadas en grados Celsius (°C).

Calorimetria diferencial de barrido (DSC). Para determinar las
transiciones de fase de la harina se utilizé un equipo DSC
(Mettler-Toledo®, modelo 821e, Suiza) de acuerdo con lo
descrito por Suastegui-Bayldn et al. (2021). Se registraron las
temperaturas de inicio (To), pico (Tp) y final (Tf) de gelatiniza-
ciéon, expresadas en grados Celsius (°C), asi como la entalpia

de gelatinizacion (AH), expresada en joules por gramo (J-g™).
Morfologia. El estudio de la morfologia de la HN y HNC se rea-
lizé con un Microscopio Electronico de Escaneo Ambiental
(ESEM, Philips XL30), utilizando un haz de 3 kV y un detector
gaseoso de electrones secundarios, conforme a lo indicado
por Acosta-Dominguez et al. (2021). Las imagenes se captu-
raron a aumentos de 1,500y 1,600 X'y a una presién de 1 Torr.
Previamente, las muestras se recubrieron con grafito en un
pulverizador JFC-1100 (JEOL, Akishima, Japon).

Propiedades de flujo de polvos. Las propiedades de flujo de
polvos se determinaron de acuerdo con lo descrito por Abebe
y Ronda (2015) y Francisco-Ponce et al. (2024). Se registraron
como variables experimentales la fuerza de apelmazamiento
(N) y el indice de cohesividad (N-m-g™), los cuales se emplea-
ron para describir el comportamiento de flujo de las harinas
analizadas.

Adbhesividad y cohesividad de masa. Se rehidraté harina con
agua en una proporcidon 1:1 para obtener masa con una
consistencia adecuada, se utilizé el método descrito por
Arambula-Villa et al. (2001).

Elaboracién y rendimiento de tortilla. Se elaboraron tortillas
con una prensa manual, el didmetro de la tortilla fue de 15
cm y el grosor de 0.5 cm, se registré la cantidad de tortillas
elaboradas por cada 100 g de harina utilizada, con estos datos
se calculé el porcentaje de rendimiento de cada tratamiento.
Fuerza a la tension y corte. Para determinar la fuerza a la
tensién y corte se utilizaron los métodos propuestos por
Arambula-Villa et al. (2004) y Francisco-Ponce et al. (2024).
Para la determinacion de la fuerza a la tensidn y de corte, se
utilizaron dos tipos de testales obtenidos a partir de tortillas:
1) testales de forma rectangular, con dimensiones de 8.7 cm
de longitud y 3.75 cm de ancho, y 2) testales tipo probeta,
con una longitud total de 8.7 cm, un ancho de 3.75 cm en los
extremos y una seccién central reducida de 1.5 cm de ancho.
La resistencia mecdnica de las tortillas se evalué registrando
la fuerza méxima requerida en cada ensayo. Ambas variables
se expresaron en newtons (N) y se utilizaron como indicado-
res de la suavidad, extensibilidad y resistencia estructural de
la tortilla.

Andlisis de resultados. Las pruebas se realizaron por triplicado
y fueron procesados en términos de media y desviacion es-
tandar (Media £ DS). Para el analisis estadistico se aplico una
prueba t de Student con un nivel de confianza del 95% (p <
0.05), mediante el programa GraphPad Prism (v. 6.0).

RESULTADOS Y DISCUSION

Harina: composicion, disponibilidad de agua y estabili-
dad

La composicién quimica de las harinas se muestra en la Tabla
1. La composicion proximal de las harinas concuerda con lo
reportado por Alzate Carvajal et al. (2013) para granos de
maiz blanco similares a los utilizados en este estudio, dénde
el componente mayoritario son los carbohidratos, seguidos
de las proteinas y por ultimo de las grasas. Se observaron di-
ferencias significativas en el contenido de cenizas, humedad,
proteinas y carbohidratos. La harina tratada por aspersion
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Tabla 1. Composicion proximal en base seca de las harinas de maiz nixtamalizado.
Table 1. Proximate composition on a dry basis of nixtamalized corn flours.

Parametros (%)

Tratamiento

Cenizas Humedad Proteinas Carbohidratos Grasas
HN 1.16 £0.07 932+0.01 7.44+0.02 84.08 £ 0.1 431 +0.05
HNC 1.36+0.01" 1.87+0.2° 7.60+0.05 88.07 +0.1" 4.23 +0.06

HN: harina de maiz nixtamalizado control; HNC: harina de maiz nixtamalizado tratada por
aspersion en frio. Los valores son reportados como medias y desviacion estandar. Valores
con asterisco (*) dentro de la misma columna indican diferencia significativa (p < 0,05),

mediante el test de t de Student.

en frio con nitrégeno liquido (HNC) presenté una humedad
significativamente menor que la harina control (HN). La
aspersion en frio con nitrégeno liquido genera polvos con
baja humedad porque al atomizar la suspensién en contac-
to con nitrégeno a -196 °C, las gotas se congelan de forma
instantdnea evitando que retengan agua liquida; luego, la
rapida evaporacion del nitrégeno arrastra humedad y favore-
ce la sublimacion del hielo atrapado, mientras que la inercia
quimica del gas impide la incorporacién de vapor externo,
y la solidificacion subita produce particulas finas con gran
superficie que facilitan la eliminacién del agua residual, dan-
do como resultado un polvo seco y estable (Ishwarya et al.,
2015). Estos resultados contrastan con lo reportado con otros
autores como Mifon-Hernandez et al. (2018) e Ishwarya et al.
(2015). De manera consistente, la actividad de agua (a,) fue
significativamente baja en HNC respecto de HN. En términos

deinocuidady vida util, valores bajos de a  ofrecen un amplio
margen de estabilidad para almacenamiento y distribucion
de harinas instantaneas (Pascual-Pineda et al., 2022).

La Figura 1 muestra el andlisis por FT-IR de las harinas.
El analisis espectroscopico evidencié cambios compatibles
con exposicion de grupos hidroxilo y desorden estructural a
corto alcance, propios de la modificacion criogénica. Los gra-
nulos de almidén contenidos en la harina son insolubles en
agua fria, pero se hinchan cuando se calientan en un medio
acuoso, y estos constan de dos tipos de interaccién con agua
diferentes segun su ubicacién: en los granulos de almidén
pueden distinguirse dos tipos de agua en funcién de su
grado de interaccién: 1) agua estructural, asociada a la red
de enlaces de hidrégeno dentro de las regiones cristalinas, y
2) agua de hidratacién, mas movil, localizada principalmente
en las regiones amorfas y responsable de los procesos de

Figura 1.- Espectro de infrarrojo de las muestras de harina control (HN) y tratada por aspersion en frio (HNC).
Figure 1.- Infrared spectrum of control (HN) and spray freezing (HNC) flour samples.

Volumen XXVIII



Francisco-Ponce et al: Efecto del secado por aspersion en frio sobre las propiedades / Biotecnia 28:€2799, 2026

hinchamiento (Amador-Rodriguez et al., 2020). En el analisis
FT-IR el primer tipo de agua se observé en la vibracién lo-
calizada a 3550 cm’?, que esta asociado con el estiramiento
de enlaces O-H; HNC muestra una menor intensidad de esta
sefal, lo que puede relacionarse con su bajo contenido de
humedad y a, . El segundo tipo de agua se observa en los
estiramientos en 2100 cm™ en todos los tratamientos. Las
vibraciones localizadas a 3157 cm™ y 2930 cm™ estan asocia-
das a estiramientos de enlaces C-H. En la huella digital de la
harina (regién 1500 cm™ - 600 cm™) la vibracion localizada a
1149 cm™ estd asociada a estiramientos de enlaces C-O-Hy C-
O-C de enlaces glucosidicos, y la vibracién localizada a 1076
cm’ estd asociada a estiramientos de enlaces C-O y C-C, asi
como flexiones de enlaces C-O-H de la glucosa, relacionado
con las regiones amorfas y cristalinas del almiddn. Los picos
restantes localizados en la huella digital estdn asociados al
estiramiento de enlaces simples C-O, C-C y C-O-H, que estan
presentes en la estructura de los carbohidratos, principal-
mente glucosa, como lo reportado por Suastegui-Baylén et
al. (2021). En HNC se presentd una vibracion mas pronun-
ciada en comparacion con HN localizado a 1385 cm™, que
estd asociado con el estiramiento de enlaces O-H propio de
enlaces en carbohidratos, lo que sugiere una mayor biodis-
ponibilidad de carbohidratos simples derivados a partir de
la destruccién parcial de la matriz polimérica (Morales et al.,
2021). La destruccion parcial de la matriz polimérica obser-
vada en la harina tratada por aspersion en frio (HNC) puede
atribuirse al congelamiento ultrarrdpido de la suspension en
contacto con nitrégeno liquido (-196 °C), sequido del proce-
so de liofilizacion. La formacidn instantanea de cristales de
hielo dentro de la matriz compuesta por almidén, proteinas
y lipidos genera tensiones mecanicas internas que debilitan
las interacciones no covalentes, principalmente enlaces de
hidrégeno e interacciones hidrofébicas, responsables de la
cohesioén estructural del sistema. Posteriormente, durante la
sublimacién del hielo, se originan cavidades y poros que con-
tribuyen a la desorganizacién parcial de la matriz polimérica
(Acosta-Dominguez et al., 2021)

La Tabla 2 muestra las propiedades fisicas de color,
asi como fisicoquimicas de las harinas. En las propiedades
de color se observaron cambios en la luminosidad, donde
HNC tiene una mayor en comparacién con HN. Esto puede
atribuirse a la modificacion fisica aplicada, que incluye con-

gelacién, sublimacién y secado, ya que las propiedades de
color generalmente dependen del tamaro, forma, y grosor
de los granulos (Sahai et al., 2001). Los parametros fisicos de
color (luminosidad, cromaticidad y matiz) mostraron una
tendencia hacia un color mas amarillo, claro y grisaceo, ca-
racteristicas que pueden relacionarse con un polvo mas fino,
indicio de una mayor molienda en HNC (Romero-Luna et al.,
2018). En cuanto a propiedades fisicoquimicas, HNC mostro
un mayor indice de solubilidad en agua (ISA), mientras que el
indice de absorcion de agua (IAA) fue ligeramente superior.
EIlAA es unindicador de rendimiento y un criterio de calidad
de la harina, cuya magnitud estd asociada con la cantidad de
grupos hidrofilicos disponibles y con la capacidad gelificante
de sus macromoléculas (Flores-Farias et al., 2000). El valor
reportado de IAA para harinas comerciales de México es de
2.1 a3.7 g gel-g" muestra (Bressani, 1990). El IAA aumenté en
HNC, lo que indica una mayor capacidad de hinchamiento de
los granulos de almidén, esto a consecuencia de la alteracién
de la estructura de la red interna de polisacéridos dentro
del granulo, lo que permite la internalizacién de una mayor
cantidad de moléculas de agua y consecuentemente un
mayor hinchamiento (Argun y Dogan, 2017). Si bien el menor
contenido de humedad de la harina tratada por aspersion
en frio (HNC) puede favorecer la absorcion inicial de agua
debido a un mayor gradiente de humedad, este factor por si
solo no explica completamente el incremento observado en
el indice de absorcidn y solubilidad. El proceso de aspersién
en frio y liofilizacion induce una microestructura mas porosa
y desordenada, con mayor area superficial efectiva y mayor
exposicion de grupos hidrofilicos en la matriz proteico-
almidon (Mifon-Hernandez et al., 2018). También el indice
de solubilidad aumenté en HNC en comparacién con HN;
este fendmeno esta relacionado con la lixiviacién de cadenas
de amilosa presentes en el granulo de almidén, las cudles se
escindieron a consecuencia de la alteracion de la superficie
del granulo. Los granulos de almidén estan organizados de
forma concéntrica conformados por dominios amorfos y
cristalinos dispuestos en anillos, creando un ambiente se-
micristalino (Janve et al., 2013). Aunque la congelacién con
nitrégeno liquido seguida de liofilizacion es una tecnologia
ampliamente reconocida por su capacidad para preservar
las propiedades quimicas y funcionales de los alimentos,
este tratamiento puede inducir modificaciones fisicas en la

Tabla 2. Caracteristicas fisicas evaluadas de las harinas control (HN) y tratada por aspersion en frio (HNC).
Table 2. Physical characteristics evaluated in control (HN) and spray freezing (HNC) flours.

. Luminosidad Croma Matiz . .ISA IAR Actividad
Tratamiento ) (c*) (H°) (g sélido/100 g (g gel/g .
muestra) muestra) 9 w

HN 50.83 +2.2 877+05 93.67+04 5.11 £ 0.001 2.28+0.2 0.331+0.1
HNC 59.81+0.3" 646+0.2° 96.68+0.3" 6.30 = 0.001" 247 +0.1 0.071+£0.1"

HN: harina de maiz nixtamalizado; HNC: harina de maiz nixtamalizado tratada por aspersién en frio. IAA: indice de
Absorcion en Agua; ISA: indice de Solubilidad en Agua. Los valores son reportados como medias y desviacién estandar.
Valores con asterisco (*) dentro de la misma columna indican diferencia significativa (p < 0,05), mediante el test de t de

Student.
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microestructura del material. EI congelamiento ultrarrdpido
favorece la formacion instantanea de cristales de hielo que
generan tensiones mecdanicas dentro de la matriz proteina-
almidén, mientras que la sublimacién posterior del hielo
durante la liofilizacion origina cavidades y poros. Estos efec-
tos fisicos provocan una desorganizacion parcial de la matriz
polimérica, sin implicar degradacién quimica de sus compo-
nentes (Pascual-Pineda et al., 2019). Se infiere que el proceso
de congelacién-secado aplicado dafa la matriz polimérica
en la que estdn sumergidos los granulos, solubilizandose
las proteinas presentes en ella, asi como otros compuestos
solubles (Bressani, 1990).

En conjunto, menor humedad y a,, junto con mayor
ISA, favorecen la rehidratacién rapida y la estabilidad fisico-
quimica del polvo, atributos que impactan positivamente la
consistencia de la masa en proceso continuo. La literatura
ha mostrado que los tratamientos criogénicos en polvos
alimenticios tienden a incrementar la solubilidad, reducir la
cristalinidad y aumentar la porosidad del almidén, lo cual
coincide con los resultados observados en HNC (Fournaise et
al., 2020; Wu et al., 2021; Huerta-Vera et al., 2025).

Estructura cristalina y transiciones térmicas

La Figura 2 muestra los difractogramas de rayos X de las
harinas. El analisis cristalografico permitio identificar espacia-
mientos interplanares caracteristicos del patrén tipo A (5.86,
5.15,4.89, 445 y 3.84 A°), calculados a partir de los picos de
difraccion obtenidos en el intervalo de 26 entre 16 y 24°, los
cuales corresponden a las reflexiones reportadas para almi-
dones de maiz, asociadas cominmente a picos alrededor
de 15,17, 18 y 23°. Se observa que HN y HNC mostraron el
patrén tipo A caracteristico de almidones de cereales, los
picos presentes concuerdan con lo reportado en estudios de
Santiago-Ramos et al. (2015), donde se han asociado a diver-
sos procesos: los picos localizados a 5.86 y 3.84 A° son carac-
teristicos del patrén de tipo A de cereales como el maiz, y se
asocian con la formacion de hélices de amilosa; el pico a 4.45
A° esta asociado a la formacion de complejos de amilosa tras
la coccién del maiz. Se observé una menor cristalinidad en
HNC respecto a HN. Esta reduccién concuerda con lo descrito
en otros tratamientos mecanicos o criogénicos aplicados a
almidones, donde se observa pérdida de orden y formacion
de cavidades debido al dafo en la matriz polimérica de
proteinas y grasas que empaqueta a los granulos, asi como

Figura 2. Difractogramas de rayos X de la harina control (HN) y tratada por aspersion en frio (HNC).
Figure 2. X-ray diffractograms of control (HN) and spray freezing (HNC) flour.
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la probable lixiviacién de las cadenas de amilosa que estan
relacionadas con las regiones cristalinas del almidén (Arp et
al., 2018; Mifon-Hernandez et al., 2018).

La Figura 3 muestra el perfil viscoamilografico (RVA) de
las harinas, HNC mostré menor viscosidad maxima, menor
viscosidad final y, de manera importante, menor retrograda-
cién en comparacion con HN. Asimismo, la entalpia de gela-
tinizacion fue menor en HNG, lo que indica una red granular
menos ordenada y que gelatiniza con mayor facilidad duran-
te la coccién (Ma et al., 2022). Estos hallazgos se asocian una
menor tendencia al endurecimiento de las tortillas durante
el almacenamiento, lo que favorece su suavidad y extensibi-
lidad. La temperatura de pasta y la temperatura de pico son
parametros asociados con el inicio del hinchamiento de los
granulos de almidén y con el punto maximo de desarrollo
de la viscosidad durante el calentamiento, respectivamente.
Un incremento en estos valores indica una mayor estabilidad
térmica del sistema y una mayor resistencia de la estructura
granular al calentamiento (Rojas-Molina et al., 2007). En este
estudio, las diferencias observadas entre HN y HNC sugieren
que el tratamiento de aspersion en frio modifica la organi-
zacion interna del almidén y su interaccién con la matriz

proteico-lipidica, afectando la energia requerida para el inicio
de la gelatinizacion y el desarrollo maximo de la viscosidad.
Estos cambios son consistentes con la menor cristalinidad y
entalpia de gelatinizacién observadas en HNC, y reflejan un
comportamiento reolégico diferenciado que impacta direc-
tamente en el desempefio tecnolégico de la harina durante
la formacion de masa y la elaboracion de tortillas (Cheng et
al., 2020).

Morfologia y propiedades de flujo del polvo

La Figura 4 muestra las micrografias, evidenciando que HNC
presenta una matriz con poros y cavidades que no se obser-
van en HN, lo cual es caracteristico de la nano- y microestruc-
turacién inducida por aspersién en frio (Pascual-Pineda et al.,
2019). Esta porosidad favorece la penetracion de agua y el
hinchamiento controlado durante la rehidrataciéon (Barrera
etal.,, 2013). Las caracteristicas morfoldgicas evidenciadas en
las micrografias de los granulos de almidén de HNC mostra-
ron danos superficiales. Se observaron cambios en la matriz
en la que estan inmersas, compuesta por lipidos y proteinas.
Asimismo, algunos granulos fueron destruidos (Martinez-
Bustos et al., 2000). Esta matriz presenté multiples cavidades
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Figura 3.- Perfil viscoamilografico de las harinas control (HN) y tratada por

aspersion en frio (HNC).

Figure 3.- Viscoamylographic profile of the control (HN) and spray freezing

(HNC) flours.

Figura 4. Micrografias de los granulos
de almidon a 1500 y 1600 x. A) Harina
control (HN); B) Harina tratada por
aspersion en frio (HNC).

Figure 4. Micrographs of starch
granules at 1500 x. A) Control flour
(HN); B) spray freezing flour (HNC).
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y poros, y de acuerdo con los resultados obtenidos en este
y otros estudios, estos cambios influyen directamente en su
poder de hinchamiento y capacidad de retencién de agua,
como se observo en los resultados previos (Ishwarya et al.,
2015).

La Tabla 3 enlista las propiedades de apelmazamiento
y cohesividad de las harinas estudiadas. A medida que dis-
minuye el tamafo de particula en un polvo alimenticio, las
fuerzas de atraccién entre particulas superan al peso de cada
particula individual, lo que confiere al material un caracter
cohesivo y genera serias dificultades de flujo (Abu-hardan et
al., 2010); la aspersién en frio con nitrégeno liquido mejord
este pardmetro y disminuyé en indice de cohesividad (de
19.14 a 15.27 N.m.g™"). Se infiere que este efecto puede estar
relacionado con la destruccién de algunos granulos y la ma-
triz polimérica, como se observa en las micrografias de HNC
(Figura 4). La cohesividad y la adhesividad son pardmetros
clave para describir el comportamiento reolégico de la masa.
La cohesividad refleja la resistencia interna del sistema y su
capacidad para mantener una estructura continua durante
la deformacién, mientras que la adhesividad se asocia con
la tendencia de la masa a adherirse a superficies durante
su manipulacién (Landillon et al., 2008). En este estudio, las
diferencias observadas entre los tratamientos sugieren que
la aspersion en frio modificé las interacciones entre los com-
ponentes de la matriz proteina-almidon, lo que se traduce
en cambios tanto en la cohesividad como en la adhesividad
de la masa. Estos efectos pueden impactar directamente en
la manejabilidad de la masa y en su desemperio durante la
elaboracion de tortillas.

La Figura 5 muestra la dependencia a la velocidad de flu-
jo de polvos de las harinas, donde se observa que HNC tiene
una menor resistencia al flujo en comparacién con HN, esto
puede relacionarse con las fuerzas electrostaticas e hidros-
taticas dadas entre las particulas se rompen por la cuchilla
a medida que aumenta la velocidad (Abebe y Ronda, 2015).

En términos de ingenieria de procesos, HNC fue menos
cohesiva que HN, con menor resistencia al flujo, lo que facilita
la dosificacion, el transporte y el mezclado industrial. Este
comportamiento se atribuye a superficies mas homogéneas
y mayor éarea disponible para la interaccion con el agua, lo
que contrasta con lo observado en las micrografias (Zhang et
al., 2022). La dependencia a la velocidad de flujo observada
puede explicarse por las modificaciones topoldgicas induci-
das en la superficie de los granulos de almidén tras la asper-

Tabla 3. Propiedades de flujo de polvos de la harina control (HN) y tratada
por aspersion en frio (HNC).

Table 3. Powder flow properties of control (HN) and spray-freezing (HNC)
flour.

Parametros Tratamiento
HN HNC
Apelmazamiento (N) 2,776 £ 271.8 2,556.87 +412.7
indice de cohesividad (N.m.g") 19.14+0.3 15.27 £0.1°

HN: harina de maiz nixtamalizado; HNC: harina de maiz nixtamalizado tra-
tada por aspersion en frio. Los valores son reportados como medias y des-
viacién estandar. Valores dentro de la misma fila con asterisco (*) indican
diferencia significativa (p < 0,05), mediante el test de t de Student.
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Figura 5. Dependencia a la velocidad de flujo de harina control (HN) y
tratada por aspersion en frio (HNC).

Figure 5. Dependence on the flow rate of control flour (HN) and spray
freezing flour (HNC).

sion en frio con nitrégeno liquido. Las micrografias (Figura 4)
evidenciaron una mayor rugosidad superficial y la presencia
de irregularidades y cavidades, lo cual incrementa el rea de
contacto efectivo entre particulas y favorece la generacion
de cargas electrostaticas superficiales durante el movimien-
to del polvo (Kamphorst et al., 2023). Estas cargas pueden
reducir la friccién interparticular y modificar las fuerzas de
atraccion y repulsién entre particulas, contribuyendo a un
comportamiento de flujo dependiente de la velocidad. Este
efecto ha sido previamente descrito en sistemas particulados
donde la topografia superficial y la carga electrostatica jue-
gan un papel determinante en la dindmica de flujo (Dogan
etal., 2019).

Masa y tortilla: desempeiio tecnolégico y vinculos meca-
nisticos

La Tabla 4 muestra las fuerzas de adhesividad y cohesividad
de masas, asi como la fuerza de tensién y corte de las tortillas
hechas a partir de las harinas estudiadas. En la preparacién
de masa, el tratamiento HNC mostré mayor cohesividad y
adhesividad que en el tratamiento HN, lo que indica interac-
ciones particula-agua mas robustas y redes mas integradas
(Santiago-Ramos et al., 2018). En la tortilla, HNC requirié
menores fuerzas de tensién y de corte, lo que se traduce en
ldminas mas suaves, extensibles y faciles de enrollar. Estos
parametros estan directamente relacionados con la calidad
industrial de la tortilla, definida por su suavidad, elasticidad
y facilidad para ser enrollada sin agrietarse. La menor retro-
gradacion registrada en HNC anticipa una menor ganancia
de firmeza por retrogradacién durante el enfriamiento y
almacenamiento, lo cual permite conservar la suavidad por
mas tiempo. Esta caracteristica es esencial para mantener la
aceptabilidad sensorial y la vida util de la tortilla.

Modelo integrador de efecto tecnoldgico
Los resultados obtenidos permitieron proponer el siguiente
mecanismo de mejora asociado a la aspersién en frio:

El secado criogénico uniforme reduce de manera signi-
ficativa la humedad y la actividad de agua, aumentando la
estabilidad y favorece la rapida rehidratacion.
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Tabla 4. Propiedades fisicas y texturales de masa y tortilla evaluadas en harina control (HN) y tratada por aspersién en frio (HNC).
Table 4. Physical and textural properties of dough and tortilla evaluated in control (HN) and spray freezing (HNC) flour.

Masa Tortilla
. Cohesividad Adhesividad Fuerza de tension Fuerza de corte
Tratamiento Rendimiento
(N) (N) (N) (N)
HN 1.06 £ 0.1 0.14+0.1 2.16+0.3 14.01 £ 0.5 1.39+£0.04
HNC 1.33+0.1° 0.18+0.1° 1.87 £0.1° 11.80£0.8" 1.47 £0.03"

HN: harina de maiz nixtamalizado; HNC: harina de maiz nixtamalizado tratada con nitrégeno liquido. Los valores son reportados como
medias y desviacién estandar. Valores en la misma columna con asterisco (*) indica diferencia significativa (p < 0,05), mediante el test

de t de Student.

La porosidad inducida por el tratamiento por aspersion
en frio altera la cristalinidad del almidén, disminuye la ener-
gia requerida para gelatinizar y facilita una mayor accesibili-
dad al agua.

La reorganizacién macromolecular propiciada por el
tratamiento por aspersién en frio limita la retrogradacion del
almiddn y favorece la formaciéon de complejos de amilosa,
lo que contribuye a mantener la suavidad y elasticidad de la
tortilla durante su almacenamiento.

CONCLUSIONES

La aplicacion del proceso de aspersion en frio con nitrégeno
liquido seguida de liofilizaciéon en harina de maiz nixtamali-
zado indujo modificaciones estructurales y funcionales sig-
nificativas sin alterar su composicion quimica. El tratamiento
HNC presenté menor humedad y actividad de agua, asi como
una microestructura mas porosa y desorganizada, asociada
con una reduccién de la cristalinidad y de la entalpia de ge-
latinizacion.

Estas modificaciones estructurales se reflejaron en un
mejor comportamiento funcional de la harina, evidenciado
por una mayor capacidad de absorcién y solubilidad en agua,
un flujo de polvo dependiente de la velocidad y un desem-
pefo tecnolégico diferenciado en masa y tortilla. Aunque
algunas variables no mostraron diferencias estadisticamente
significativas, las tendencias observadas fueron consistentes
con los cambios microestructurales inducidos por el trata-
miento criogénico.

En conjunto, los resultados confirman que la aspersién
en frio modifica la organizacion estructural del sistema almi-
dén-proteina y mejora propiedades funcionales relevantes
de la harina nixtamalizada.
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