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RESUMO 

  

Uma das formas de desenvolvimento do setor da construção civil é o aperfeiçoamento 
dos materiais já existentes. No que concerne a isso, a nanotecnologia aparece nas 
pesquisas recentes com resultados promissores em diversos campos, com destaque 
para o seu uso em conjunto com o concreto. A incorporação em concreto dos materiais 
em escala nanométrica vêm sendo amplamente explorada pela capacidade desses, 
devido ao seu tamanho reduzido e a singularidade de suas características, de 
melhorar ou até originar novas propriedades no compósito. Essas melhorias podem 
abranger as características mecânicas, físicas, químicas, promover a recuperação de 
fissuras e a inibição ou a mitigação de algumas manifestações patológicas, 
dependendo do nanomaterial adicionado. No que se refere a recuperação de fissuras, 
induzir a propriedade de autocicatrização autônoma na dosagem do concreto é 
promissor para reduzir a entrada de íons agressivos por esses caminhos preferenciais 
e, ainda, produzir compostos secundários na matriz cimentícia, os quais podem 
impactar de diferentes maneiras no compósito. Sendo assim, no presente trabalho 
foram moldados corpos de prova de concreto contendo adição de 3% e 6% (em 
relação a massa de cimento) de nanorreservatórios de sílica e LDHs com nitrito, além 
de um  concreto de referência, com o intuito de avaliar os efeitos dos nanomateriais 
nas propriedades do concreto endurecido e sua resposta frente ao aparecimento de 
fissuras e à exposição a ambientes agressivos. Para esse fim foram avaliados os 
aspectos mecânicos (resistência à compressão, módulo de elasticidade estático e 
resistência à tração), físico-químicos (absorção de água por capilaridade, resistividade 
elétrica, velocidade de propagação ultrassônica, difratometria de raios-X e 
espectroscopia de impedância eletroquímica) e microestruturais (microscopia ótica e 
microscopia eletrônica de varredura) dos concretos ao longo do tempo, antes e após 
fissuração, com exposição em meios contendo íons cloreto ou sulfato, em câmara 
úmida e ambiente externo. A adição dos LDHs com nitrito proporcionou um aumento 
nos valores de resistência à compressão dos concretos, enquanto as misturas 
contendo as nanocápsulas de sílica apresentaram valores elevados de resistência 
elétrica superficial. A densificação da zona de interface pasta/agregado, ocasionada 
pela adição dos nanomateriais, foi identificada nas imagens de microscopia eletrônica 
para ambas as adições. Pela análise de espectroscopia de impedância eletroquímica 
foi possível detectar o momento de troca iônica realizada pelos nanorreservatórios do 
tipo LDHs de nitrito quanto estão em contato com íons cloreto ou sulfato. Em relação 
a autocicatrização, foi constatada que ambos os nanomateriais atuaram formando 
produtos secundários no interior das fissuras, sendo as cicatrizações mais 
significativas foram nas exposições em câmara úmida e em contato com os íons 
cloreto. Em vista dos resultados obtidos, as nanocápsulas de sílica e os LDHs de nitrito 
tem potencial para serem empregados como materiais autocicatrizantes em concretos 
expostos a diferentes ambientes. 

 

Palavras-chave: Autocicatrização. Concreto. Hidróxidos Duplos Lamelares. 
Nanocápsulas de sílica. 



 
 

 

ABSTRACT 

 

One way of developing the construction industry is the improvement of existing 
materials. Regarding this refinement, nanotechnology appears in recent studies with 
promising results in several fields, with emphasis on its use in conjunction with 
concrete. The incorporation of nanoscale materials in concrete has been widely 
explored because of their ability to enhance or even give rise to new properties in the 
composite due to their reduced dimensions and unique characteristics. These 
improvements may include mechanical and physico-chemical properties, can promote 
crack healing, and the inhibition or mitigation of pathological manifestations depending 
on the added nanomaterial. Concerning crack recovery, induce the autonomous self-
healing property in the concrete dosage is promising to reduce aggressive ions 
entrance, by these preferential paths, and also to produce secondary compounds in 
the cement matrix, which can impact the composite in different ways. In the present 
work, concrete specimens containing 3% and 6% (in relation to the cement mass) of 
silica nanorreservatories and LDHs with nitrite were produced, in addition to a 
reference concrete, to evaluate the effects of nanomaterials on concrete properties 
and their response to cracks and aggressive environments exposure. For this purpose, 
mechanical (compressive strength, static modulus of elasticity and tensile strength), 
physicochemical (water absorption by capillarity, electrical resistivity, ultrasonic 
propagation velocity, X-ray diffractometry and electrochemical impedance 
spectroscopy) and microstructural (optical microscopy and scanning electron 
microscopy) properties to these concretes were evaluated over time, before and after 
cracking, with exposure to environments containing chloride or sulfate ions, wet 
chamber and external environment. The LDHs with nitrite provided an increase in the 
compressive strength values, while the mixtures containing the silica nanocapsules 
presented high values of electrical resistivity. The densification of the paste/aggregate 
interface, caused by the added nanomaterials, was identified in the SEM images for 
both additions. By the EIS results it was possible to detect the ion exchange performed 
by the LDHs when they are in contact with chloride or sulphate ions. On self-healing 
results, it was observed that both nanomaterials acted producing secondary 
compounds inside the fissures, and the most significant cicatrizations were in the 
exposure in wet chamber and in contact with chloride ions. In view of the obtained 
results, silica nanocapsules and LDHs with nitrite have the potential to be used as self-
healing materials in concretes exposed to different environments. 

 

Keywords: Self-healing. Nanotechnology. Concrete. Layered double hydroxides. 
Silica nanocapsules. 
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1 INTRODUÇÃO 

 

O concreto está entre os materiais de construção considerados mais 

duradouros (GREENDIARY, 2017). No entanto, sua durabilidade é comprometida pela 

possível formação de fissuras na matriz de cimento devido a processos como a 

retração autógena, ação do carregamento, expansão térmica ou perda rápida de água 

de amassamento para o ambiente (MOREIRA, 2016). Principalmente nas estruturas 

localizadas em ambiente marinho, urbano, industrial ou em áreas próximas, onde há 

a disponibilidade de componentes potencialmente agressivos, as fissuras tornam-se 

caminhos preferenciais para a entrada de íons nocivos que podem acarretar em 

diversas manifestações patológicas, levando a estrutura à ruína (TAKAGI, 2013; 

NEVILLE, 2015). 

Devido à necessidade de construir estruturas menos suscetíveis aos ataques 

de agentes agressivos, várias técnicas vêm sendo desenvolvidas para reduzir a 

permeabilidade do concreto como, por exemplo, a adição de micro ou 

nanorreservatórios com diferentes composições químicas que, por meio autônomo, 

fornecem a matriz cimentícia a propriedade de autocicatrização. Os reservatórios em 

escala reduzida liberam um agente cicatrizante no interior do concreto que reage com 

os compostos do cimento hidratado, sendo que o próprio reservatório pode reagir com 

a matriz cimentícia, formando produtos cristalinos que preenchem as fissuras e 

bloqueiam o ingresso de íons nocivos, uma vez que a integridade do material é 

restaurada (TITTELBOOM; DE BELIE, 2013; ARCE et al., 2016; KANELLOPOULOS; 

GIANNAROS; AL-TABBAA, 2016; SEIFAN et al., 2018). 

Tittelboom e De Belie (2013) consideraram a autocicatrização autônoma como 

a abordagem mais interessante em termos de pesquisas futuras, devido à restrição 

do mecanismo autógeno em relação ao tamanho das fissuras que são efetivamente 

cicatrizadas, entre 0,01 e 0,1 mm (DE BELIE et al., 2018), e por sua eficácia reduzida 

em comparação com os resultados do modo autônomo. No entanto, os estudos 

realizados até o momento focam, normalmente, em exposições relacionadas a 

diferentes condições de umidade (ROIG-FLORES et al., 2015; QURESHI; 

KANELLOPOULOS; AL-TABBAA, 2016; TZIVILOGLOU et al., 2016) e as respostas 

do método autônomo quando o concreto está sujeito a condições agressivas de 
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ambiente é preliminar (BELLEGHEM et al, 2016; DONG et al., 2016; BELLEGHEM et 

al., 2018), necessitando de maior compreensão. 

Em vista disso, a proposta dessa pesquisa consistiu no desenvolvimento de 

um concreto autocicatrizante, com a adição de nanorreservatórios comerciais, do tipo 

nanocápsulas de sílica (SiO2) e LDHs (Hidróxidos Duplos Lamelares) contendo íons 

nitrito (NO2-), para avaliar o seu desempenho quando exposto a condições agressivas, 

com presença de íons cloreto ou sulfato. O concreto estudado tem potencial para 

estreitar eventuais microfissuras causadas no processo de secagem ou infringidas 

mecanicamente, bloqueando o avanço dos íons agressivos e mitigando seus efeitos 

deletérios no interior do material. 

 

1.1 OBJETIVO GERAL 

 

O objetivo geral desta pesquisa consistiu em investigar os efeitos da adição 

de nanocápsulas de sílica (SiO2) e LDHs de nitrito (NO2-), com teores de 3% e 6% (em 

relação a massa de cimento), e sua aplicabilidade no âmbito da autocicatrização em 

concretos expostos a ambientes laboratoriais contendo íons cloreto e sulfato. 

 

1.1.1 Objetivos específicos 

 

Os objetivos específicos do presente trabalho, definidos para alcançar o 

objetivo geral proposto, são: 

 Desenvolver concretos de cimento Portland com adição de nanocápsulas de 

sílica (SiO2) e LDHs de nitrito (NO2-), com teores de 3% e 6%, e caracterizar 

suas propriedades físicas e mecânicas para observar mudanças nesses 

aspectos em comparação com um concreto de referência. 

 Identificar o processo de autocicatrização do concreto proporcionado pela 

adição dos nanomateriais em corpos de prova prismáticos previamente 

fissurados. 
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 Expor os concretos com adição, além de um concreto sem adição (referência) 

para fins de comparação, a presença de íons cloreto e sulfato, para avaliar a 

sua durabilidade por meio dos ensaios de resistividade elétrica superficial e 

absorção de água por capilaridade. 

 Avaliar, por meio de técnicas de caracterização físico-química e 

microestrutural, como microscopia ótica, microscopia eletrônica de varredura 

com análise química por sistema de energia dispersiva (FEG/SEM com EDS), 

difração de raios-X (XRD) e espectroscopia de impedância eletroquímica 

(EIS), a microestrutura dos concretos com adição de nanorreservatórios e 

caracterizar os produtos formados no interior da matriz cimentícia quando há 

exposição dos concretos a ambientes agressivos, em presença de íons 

cloreto e sulfato. 

 

1.2 JUSTIFICATIVA 

 

O emprego de materiais em escala nanométrica vem sendo amplamente 

estudado com o intuito de conferir propriedades diferenciadas aos compostos 

cimentícios. Os nanomateriais são caracterizados como qualquer material contendo 

uma das dimensões ou estrutura interna de grãos na ordem de 10-9 m, segundo o 

British Standarts Institution (BSI), com a capacidade de manifestar uma propriedade 

específica ou intensificar alguma já existente devido à escala reduzida (ZHU; 

BARTOS; PORRO, 2004; SANCHEZ; SOBOLEV, 2010). Em vista dessa definição, 

compreender a relação dos nanomateriais em combinação com os materiais da 

construção civil possibilita a melhora de características específicas de acordo com a 

demanda de projeto e com o local de instalação da estrutura. 

Os materiais cimentícios que possuem em sua dosagem adição de 

nanomateriais têm potencial para incrementar a vida útil das estruturas, pelo efeito de 

refinamento dos poros da matriz (efeito fíler) e por seu potencial em reagir com os 

compostos hidratados do cimento, formando produtos quimicamente estáveis, que 

complementam o preenchimento da matriz cimentícia (SANCHEZ; SOBOLEV, 2010; 
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SAID et al., 2012; BEHFARNIA; SALEMI, 2013; LI et al., 2014; BRAGANÇA et al., 

2016; NORHASRI; HAMIDAH; FADZIL, 2017; REN; LAI; GAO, 2018). 

Outra propriedade que pode ser induzida na matriz cimentícia pelo uso de 

nanomateriais, já no processo de dosagem, é a capacidade de autocicatrização do 

concreto, por meio autônomo. A adição de determinados materiais em escala 

nanométrica no concreto confere uma habilidade à estrutura de regenerar eventuais 

fissuras, da ordem de 0,3 mm na maioria dos casos podendo chegar a cicatrização de 

fissuras com largura maior do que 1 mm (DE BELIE et al., 2018), o que pode auxiliar, 

por exemplo, na manutenção da integridade de elementos pré-moldados que foram 

fissurados durante seu transporte.  

Somado ao exposto, a característica de reparação impede ou, ao menos, 

dificulta a entrada de agentes agressivos e sua propagação para o interior dos 

materiais cimentícios, evitando a evolução de diferentes manifestações patológicas e 

os danos permanentes à edificação que esses podem causar quando encontram-se 

disponíveis no ambiente (CHUNG et al., 2013; TAKAGI, 2013). 

As análises já realizadas com a utilização de materiais em escala reduzida em 

conjunto com outros materiais, como os metais, demonstraram a possibilidade de 

restauração de propriedades que haviam sido prejudicadas, como a regeneração 

parcial da camada protetiva que impede à corrosão do substrato metálico (TEDIM et 

al., 2016; WU et al., 2018; YASAKAU et al., 2018). Em relação aos materiais 

cimentícios, os estudos de Dong et al. (2016), Bhaskar et al. (2017) e Seifan et al. 

(2018) resultaram em uma recuperação da resistência à compressão e redução na 

absorção de água por capilaridade, propriedades que haviam sido prejudicadas por 

um processo de fissuração prévia do material. 

O emprego de materiais contendo íons nitrito (NO2-) nos materiais 

convencionais da construção configura um dos métodos mais efetivos de inibir a 

corrosão metálica em concreto armado e tem potencial para aprimorar as 

propriedades do compósito (CASTRO et al., 2016; HUANG; WANG, 2016. LI; GE; 

YANG, 2016; CAO et al., 2017; FRONTINI; VÁZQUEZ; VALCARCE, 2017; KATO et 

al., 2019).  Além disso, a adição de diferentes tipos de sílica em concreto proporciona 

a formação de novos produtos na matriz cimentícia e, consequentemente, a melhoria 
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de diferentes aspectos ligados a sua durabilidade (JALAL et al., 2015; KHALOO; 

MOBINI; HOSSEINI, 2016; MENDES; REPETTE; REIS, 2017; MOHAMMED; 

ADAMU, 2018). 

Posto isto, mesmo sendo ainda pouco difundido para uso em larga escala na 

construção civil, o emprego da nanotecnologia representa um campo de pesquisa 

promissor para o aperfeiçoamento dos materiais tradicionais e para a utilização em 

ampla escala de concretos menos vulneráveis ao ambiente ao qual estão expostos e, 

em função disso, mais duráveis. 

 

1.3 PARCERIAS 

 

Essa pesquisa foi realizada com o auxílio do Programa de P&D ANEEL, 

projeto PD 0371-0023/2016, em parceria com o Grupo Equatorial Energia 
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2 REVISÃO BIBLIOGRÁFICA 

 

Nesta seção serão abordados aspectos referentes a durabilidade do concreto, 

com ênfase nos ataques por íons cloreto e sulfato; ao processo de autocicatrização 

em si, abrangendo os diferentes métodos de ação já estudados; e, por fim, aos 

nanomateriais, incluindo a sua definição, a utilização na construção civil e uma 

fundamentação dos nanomateriais empregados no presente trabalho.  

 

2.1 DURABILIDADE DO CONCRETO 

 

A durabilidade das estruturas de concreto é uma propriedade indispensável e 

dita a habilidade dos elementos em suportar as condições previstas pelo projetista 

durante a sua vida útil (MEDEIROS; ANDRADE; HELENE, 2011). Comumente, na 

construção civil, são constatados casos de degradação precoce em estruturas de 

concreto, evidenciando o interesse em explorar soluções para prolongar a duração 

desse material. 

O American Concrete Institute (2008) definiu que a durabilidade de concretos 

produzidos a partir do cimento Portland corresponde a capacidade do material de 

resistir à ação das intempéries, ao ataque químico, à abrasão ou à outros processos 

de deterioração. Portanto, essa propriedade não pode ser limitada pela relação 

água/cimento, pelo consumo de cimento utilizado ou pela resistência mínima à 

compressão fixada no projeto; pois esses fatores não são garantia de um material 

duradouro. 

Neville (2015) considera durável o concreto capaz de resistir ao processo de 

degradação ao qual está exposto, conservando suas propriedades mecânicas e as 

condições para sua utilização durante o tempo previsto ou usualmente esperado. 

Torna-se, então, imprescindível conhecer o meio ambiente onde a estrutura será ou 

está inserida, a fim de compreender o comportamento que a própria estrutura pode 

exteriorizar. Dados ambientes ou circunstâncias ambientais fomentam os mecanismos 
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de degradação do concreto, mesmo em um material propriamente projetado e 

executado, prejudicando suas propriedades e reduzindo notavelmente a vida útil da 

estrutura (MOREIRA, 2016). 

Segundo Takagi (2013), o concreto é um material vulnerável à fissuração e 

tem sua vida útil reduzida proporcionalmente ao aumento da abertura das fissuras, 

pois estas propiciam um caminho adicional de permeabilidade. Logo, a durabilidade 

está relacionada ao transporte de fluídos e corrobora com a premissa de que, exceto 

quanto às causas mecânicas, todas as ações deletérias estão baseadas na facilidade 

com que os fluídos (oxigênio, gás carbônico, água), sendo que estes podem ainda 

transportar diversos contaminantes, penetram e se movimentam no interior do 

concreto (NEVILLE, 2015). Em vista disso, a durabilidade de uma estrutura pode ser 

aprimorada a medida que se realiza o controle na abertura das fissuras. 

A fissuração no concreto pode ser originada pela própria retração do material 

nas idades iniciais, devido a rápida perda de água após a pega, pela ação do 

carregamento, por expansão térmica ou expansão durante um caso de 

congelamento/descongelamento, pelo fenômeno de fluência ou ainda pela retração 

autógena, decorrente do processo de hidratação do cimento (MOREIRA, 2016). 

Wang et al. (1997) verificaram uma relação entre o tamanho das fissuras e a 

propriedade de permeabilidade: i) quando a abertura da fissura é menor do que 50 μm 

há pouco efeito sobre a permeabilidade do concreto; ii) quando a abertura está entre 

50 e 200 μm, o concreto reflete rapidamente um aumento de permeabilidade; iii) por 

fim, quando a fissura ultrapassa 200 μm em abertura foi constatado um aumento de 

forma constante na permeabilidade do material. Ou seja, a presença de fissuras 

influencia diretamente no aumento do fluxo de água nas estruturas de concreto e há 

tendência de que estas aberturas formem uma rede contínua de fissuras, o que reduz 

a capacidade de bloqueio do concreto frente à entrada de agentes agressivos (RILEM 

221 – SHC, 2013).   

No Brasil, a norma da ABNT NBR 6118 (2014) determina limites aceitáveis de 

fissuração, com o intuito de proteger as armaduras em estruturas de concreto armado, 

sendo estes apresentados na Tabela 1. Estes valores-limite adotados devem ser 
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reduzidos caso a integridade e a funcionalidade da estrutura estejam comprometidas, 

como no caso de reservatórios, que demandam estanqueidade. 

 

Tabela 1 – Exigências de durabilidade relacionadas à fissuração e à proteção da armadura, em 
função das classes de agressividade ambiental. 

Tipo de concreto estrutural Classe de agressividade ambiental 
(CAA) e tipo de protensão 

Exigências relativas à 
fissuração 

Concreto simples CAA I a CAA IV Não há 

Concreto armado 
CAA I ELS-W wk ≤ 0,4 mm 

CAA II e CAA III ELS-W wk ≤ 0,3 mm 
CAA IV ELS-W wk ≤ 0,2 mm 

CAA I_Classe de agressividade ambiental fraca (rural ou submersa). 
CAA II_Classe de agressividade ambiental moderada (urbana). 

CAA III_Classe de agressividade ambiental forte (marinha ou industrial). 
CAA IV_Classe de agressividade ambiental muito forte (industrial ou respingos de maré). 

wk _ Abertura característica de fissuras na superfície do concreto. 
ELS-W _ Estado em que as fissuras se apresentam com aberturas iguais aos máximos especificados. 

Fonte: ABNT NBR 6118 (2014). 

 

A norma classifica os limites de fissuração de acordo com a classe de 

agressividade ao qual a estrutura está exposta, evidenciando a necessidade de 

conhecer o meio onde o material está inserido e os possíveis agentes nocivos que 

podem adentrar no concreto em caso de maior fissuração. 

 

2.1.1 Ataque por íons sulfato 

 

Os íons sulfatos (SO42-) estão disponíveis de diversas formas no ambiente e 

podem estar presentes nas estruturas de concreto tanto de forma externa, (água do 

mar, poluição, solos) quanto interna (cimento, água e agregados). A deterioração 

decorrente da presença desses íons abrange um ataque químico e um físico, sendo 

que ambos prejudicam as propriedades do concreto (WERITZ et al., 2009; HOPPE 

FILHO et al., 2015; ZHANG et al., 2017). 

O princípio do mecanismo de degradação consiste na reação dos íons sulfato 

com os compostos do cimento hidratado, o hidróxido de cálcio (portlandita), o silicato 

de cálcio hidratado (C-S-H) e o monossulfoaluminato de cálcio hidratado (AFm), 
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formando produtos secundários, como a etringita secundária 

(CaO3.Al2O3.3CaSO4.32H2O), a gipsita (CaSO4.H2O) e, em casos avançados, a 

taumasita (CaCO3.CaSiO3.CaSO4.15H2O) (CASANOVA; AGULLÓ; AGUADO, 1996; 

PRINCE; ESPAGNE; AITCIN, 2003; O’CONNEL; MCNALLY; RICHARDSON, 2012; 

MEHTA; MONTEIRO, 2014; OUYANG; CHEN; JIANG, 2014).  

Inicialmente, os produtos resultantes das reações químicas preenchem os 

vazios e poros da matriz cimentícia, densificando-a e resultando em um aumento 

inicial da resistência mecânica. No entanto, devido a esses compostos formados 

possuírem um maior volume em relação aos compostos originais da pasta, somado 

com a expansão causada pela cristalização do sulfato no interior do concreto, iniciam-

se tensões trativas internas, superiores às suportáveis pelo material, que causam 

microfissuras e prejudicam, consequentemente, a integridade do concreto 

(SANTHANAM; COHEN; OLEK, 2002; OUYANG; CHEN; JIANG, 2014; NEVILLE, 

2015; ZHANG et al., 2017). 

Baseado no exposto, pode-se resumir o mecanismo de degradação 

decorrente do ataque por íons sulfato em estruturas de concreto de acordo com a 

representação esquemática apresentada na Figura 1. 

 

Figura 1 - Mecanismo de degradação do concreto devido a entrada de íons sulfato. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

O ataque por sulfatos manifesta-se, então, pelas tensões internas e fissuração 

do concreto, o que gera o aumento da sua permeabilidade e propicia a entrada de 
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fluídos contendo esse e outros agentes agressivos acelerando o processo de 

deterioração da estrutura. Além disso, o concreto pode apresentar uma diminuição 

progressiva da sua resistência mecânica e redução de rigidez e massa resultante da 

perda de coesão dos compostos do cimento hidratado (SANTHANAM; COHEN; 

OLEK, 2003; WERITZ et al., 2009; MEHTA; MONTEIRO, 2014). 

 

2.1.2 Penetração de íons cloreto 

 

Os íons cloreto estão presentes na água do mar e no aerossol marinho, sendo 

assim, as edificações localizadas em regiões marítimas ou em suas proximidades 

estão sujeitas ao seu contato e atuação. O processo de corrosão que estes íons 

induzem consiste em uma das causas mais comuns de degradação de estruturas de 

concreto armado (ANGST et al., 2009; SHI et al., 2012; WANG et al., 2018). 

Esses íons são os mais importantes em se tratando de corrosão das barras 

de aço que compõe o concreto armado, pois a medida que penetram a camada de 

concreto que envolve a armadura e atingem a superfície metálica o filme passivo do 

aço é danificado parcial ou completamente, havendo despassivação do metal, e o 

processo de corrosão é iniciado (BAZANT, 1979; CAO; CHEUNG, 2014; GJORV, 

2015). A corrosão reduz a área de seção transversal da barra de aço atingida, o que 

pode resultar em danos estruturais e até no colapso da edificação (STEWART, 2004; 

GJORV, 2015; MAZARIO et al., 2015). 

Somado a isso, o acúmulo dos produtos de corrosão formados 

(óxidos/hidróxidos) ao redor da barra de aço gera tensões no interior do concreto, as 

quais resultam em fissuração e até desagregação do material cimentício (BERTOLINI 

et al., 2004; SHI et al., 2012; CAO; CHEUNG, 2014). Uma vez que há fissuração do 

concreto, é favorecida a entrada de água, oxigênio e mais íons cloreto, e a corrosão 

das barras de aço é acelerada. O desenvolvimento da degradação causada pelo 

ingresso de íons cloreto nas estruturas de concreto armado está exposto na 

representação esquemática da Figura 2. 
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Figura 2 - Mecanismo de degradação da armadura e do concreto pela entrada de íons cloreto. 

 
Fonte: Adaptado de Cao e Cheung (2014). 

 

Em relação a interação com o concreto, diversas pesquisas apontam que os 

íons cloreto podem reagir com as fases C3A ou aluminato tetracálcico (Ca3Al2O6) e 

C4AF ou ferrita (Ca2Al1-xFexO5) do cimento, formando os sais de Friedel 

(Ca3Al2O6.CaCl2.10H2O) ou de Kuzel (Ca3Al2O6.(CaCl2)0,5.(CaSO4)0,5.10H2O), ou 

podem aderir na superfície do silicato de cálcio hidratado ou C-S-H formado no 

processo de hidratação do cimento (TANG; LARS-OLOF, 1993; BIRNIN-YAURI; 

GLASSER, 1998; JUSTNES, 1998; YUAN et al., 2009; GALAN; THOMAS et al., 2012; 

DE WEERDT; JUSTNES; GEIKER, 2014; GLASSER, 2015; SHI et al., 2017). 

O inconveniente dessas interações dos íons cloreto com o concreto consiste 

na possibilidade desses vínculos químicos serem desfeitos pela redução do pH do 

sistema, causada por exemplo pelo processo de carbonatação, como constatado por 

Thomas et al. (2012), onde parte das ligações químicas iniciais foram desfeitas a 

medida que a concentração de íons cloreto livres diminuiu na solução de poros da 

matriz cimentícia. A liberação dos íons cloreto no interior do material devido a esse 

rompimento das ligações pode, então, resultar no contato deles com a armadura 

iniciando o processo de corrosão e degradação já mencionado. 

Considerando, conforme exposto, que a fissuração do concreto é inevitável e 

pode abrir caminho para a sua deterioração progressiva, o uso de alternativas 

singulares como a autocicatrização na composição do concreto surge com potencial 

de aumentar a vida útil das estruturas, aprimorando o campo da durabilidade. 
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2.2 AUTOCICATRIZAÇÃO NO CONCRETO 

 

Zwaag (2008) definiu autocicatrização como a propriedade capaz de reparar 

ou curar os danos de um dado material com autonomia. Este fenômeno é verificado 

nos seres humanos, ao se observar a regeneração do tecido da pele e ou a 

recuperação da estrutura óssea, porém esses processos naturais não são possíveis 

de serem replicados em sua totalidade. Apesar disso, com base nos princípios de 

similaridade os mecanismos de autocura vem sendo amplamente estudados para 

aplicação no concreto e a obtenção da propriedade de autocicatrização em materiais 

cimentícios foi evidenciada por diferentes pesquisas e investigações práticas 

(ZWAAG, 2008; LEE; WONG; BUENFELD, 2010; XIA, 2010; TITTELBOOM et al., 

2011; WANG et al., 2012; ARCE et al., 2016; BELLEGHEM et al., 2016; 

KANELLOPOULOS; GIANNAROS; AL-TABBAA, 2016; FORMIA et al., 2016; 

MOREIRA, 2016; BHASKAR et al., 2017; SEIFAN et al., 2018). 

Dentro da construção civil, os materiais chamados de “inteligentes” ainda são 

escassos e o seu potencial de uso ainda demanda disseminação no setor. Eles 

consistem naqueles materiais que detectam as mudanças que ocorrem no ambiente 

e respondem a essas de maneira previamente estabelecida fazendo analogia ao que 

acontece nos organismos vivos. São constituídos por um composto que opera como 

sensor, detectando a alteração, e um agente atuante, o qual efetua uma resposta e 

consequente adaptação (MIHASHI; NISHIWAKI, 2012; MOREIRA, 2016). 

Em relação a autocicatrização, classificam-se as estruturas inteligentes em 

ativas ou passivas. No modo passivo, a estrutura possui a habilidade de reagir ao 

estímulo externo e iniciar o fenômeno de autocicatrização, sem necessitar de 

intervenção humana; já no modo ativo, o material demanda intervenção para que 

sejam acionados os mecanismos de autocura (GHOSH, 2009). Os dois sistemas são 

apresentados na Figura 3, eles foram testados, de modo pioneiro, por Dry (1994) que 

realizou a adição de fibras ocas de polipropileno no concreto preenchidas com adesivo 

de metil metacrilato como agente cicatrizante e à medida que uma fissura se 

propagava as fibras se rompiam e o adesivo era liberado para cicatrizar a abertura 

(Figura 3b) ou conforme as fibras eram aquecidas o material derretia liberando então 

o adesivo para agir (Figura 3a). 
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Figura 3 – Estruturas inteligentes: a) modo de disparo ativo ilustrado através do derretimento de um 
revestimento de cera nas fibras porosas contendo metil metacrilato como agente de cura. b) Modo de 

disparo passivo ilustrado através da fissuração física da fibra frágil sob carregamento. 

 
Fonte: Adaptado de Dry (1994). 

 

No sistema ativo (Figura 3a) a ação humana exigida possibilita um maior grau 

de controle no processo, o que consequentemente transmite para o usuário final do 

produto uma maior confiança. Contudo, o sistema inteiramente passivo (Figura 3b) se 

sobressai, por não demandar inspeção humana ou a necessidade de reparo e 

manutenção. 

O RILEM Technical Committee (2013) descreve a autocicatrização como 

qualquer processo que envolve a recuperação do próprio material e gera 

aperfeiçoamento no desempenho desse, que havia sido prejudicado por algum agente 

nocivo ou ação deletéria. Existem diferentes mecanismos e abordagens que originam 

a propriedade de autocicatrização em materiais cimentícios. Na sequência, esses 

modos de ação serão apresentados fazendo uso de pesquisas prévias que os 

testaram, para exemplificá-los. 

 

2.2.1 Classificação dos fenômenos de autocicatrização 

 

Com a finalidade de manter o sistema em equilíbrio, quando há a introdução 

de um esforço, uma reação deve ser acionada, o chamado mecanismo de gatilho. Ou 

seja, para que o processo de cicatrização se inicie, é indispensável o surgimento da 

fissura no elemento, sendo que o processo depende de duas variáveis: a localização 

da abertura (onde deve atuar) e o tempo (RILEM 221 – SHC, 2013). Na sequência, o 
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agente cicatrizante é transportado para a fissura com o propósito de repará-la, 

completando o fenômeno de autocura nos materiais com base cimentícia.  

O RILEM Technical Committee (2013) classifica os mecanismos da 

autocicatrização em autógenos, quando a recuperação utiliza compostos de materiais 

que não foram configurados especificamente para a autocicatrização e poderiam estar 

presentes na matriz cimentícia com outros fins; e, mecanismos autônomos, quando o 

processo de recuperação faz uso de componentes de materiais que não seriam 

encontrados na matriz de outra forma, somente por adição propositada. 

Destaca-se que, em um elemento de base cimentícia já fissurado, quando um 

material precisa ser substituído ou algum composto adicionado a partir de uma 

interferência externa, configura-se um procedimento de reparo e não é considerado 

autocicatrização (RILEM 221 – SHC, 2013). 

 

2.2.2 Cicatrização autógena 

 

A cicatrização autógena consiste na habilidade intrínseca do concreto de se 

regenerar, preenchendo vazios e reparando eventuais fissuras, por meio de fatores 

associados apenas ao próprio material. Sendo que a concepção da palavra 

“autógena” enfatiza que esse processo acontece em materiais cimentícios sem 

interferência externa, similar aos fenômenos de regeneração observados no corpo 

humano (recuperação dos tecidos da pele e das estruturas ósseas, por exemplo). Em 

relação a essa autocicatrização, apesar de o processo ser conhecido, as informações 

sobre seus efeitos benéficos e suas limitações não são completamente 

compreendidas (DE BELIE et al., 2018). 

Fatores mecânicos, químicos e físicos podem originar a cicatrização 

autógena; pelo apresentado por Edvardsen (1996) e pelo RILEM Technical Committee 

(2013), esses fatores podem ser determinados como inchamento, hidratação contínua 

e causas mecânicas. 

O fenômeno de inchamento baseia-se na absorção de água pela pasta de 

cimento hidratado, ocupando os espaços disponíveis entre os compostos de 
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hidratação e causando um efeito físico na mesma. O efeito do inchaço nas margens 

das fissuras acarreta no fechamento das aberturas menores (< 0,1 mm) e provoca 

outras causas, as quais tem potencial de efetuar a autocicatrização em fissuras 

maiores (> 0,1 mm). No entanto, quando há o processo de secagem do concreto, 

liberando a água livre, as fissuras tem tendência em aumentar novamente. 

A hidratação contínua do material cimentício não é responsável pela selagem 

completa de uma fissura, porém com uma combinação entre o efeito de inchaço e 

hidratação é possível atingir a autocicatrização autógena, sendo que esta associação 

de fatores exerce maior influência em fissuras menores, na ordem de 0,1 mm. O 

processo ocorre pela reação do hidróxido de cálcio (Ca(OH)2), produto da hidratação 

do cimento, disponível no interior da fissura com o dióxido de carbono (CO2) presente 

na água que se infiltra na abertura. A dissolução desses compostos resulta na 

liberação dos íons Ca2+ e (CO3)2- que, combinados, produzem o carbonato de cálcio 

(CaCO3), o qual forma uma densa barreira nas faces internas da fissura que 

interrompe o fluxo de água no material (MECHTCHERINE; LIEBOLDT, 2011; 

SULEIMAN; NEHDI, 2018). 

O resultado dessas interações foi constatado com o uso de microscopia 

eletrônica de varredura com análise química por sistema de energia dispersiva 

(SEM/EDS) por Suleiman e Nehdi (2018) em uma fissura com largura de 0,05 mm 

que, mantida em ambiente submerso com água deionizada e temperatura de 19°C 

por um período longo (um ano de monitoramento), foi preenchida pelo depósito de 

carbonato de cálcio (CaCO3), conforme Figura 4. 

 

Figura 4 – Imagem de microscopia com EDS dos produtos formados, carbonatos de cálcio (CaCO3), 
na fissura autocicatrizada. 

 
Fonte: Adaptado de Suleiman e Nehdi (2018). 
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Os fatores mecânicos que geram a autocicatrização incluem o fraturamento 

do material em si e a sedimentação de partículas. Nesse sistema, as partículas mais 

finas, que se soltam da superfície das aberturas podendo ser até mesmo partículas 

de cimento, são transportadas pela água que flui pelas fissuras e podem ser alocadas 

em regiões de aberturas com menor espessura, até 0,1 mm, obstruindo-as. 

Segundo o exposto por Edvardsen (1996) e comprovado por Suleiman e 

Nehdi (2018), os fenômenos apresentados que podem causar o processo de 

autocicatrização autógena em materiais cimentícios são influenciados por 

particularidades do ambiente e do material em si, como as características do concreto 

fissurado, a presença de água na fissura e a dimensão da abertura. Portanto, como 

abordado por Tittelboom e De Belie (2009) e De Belie et al. (2018), a autocicatrização 

autógena nos materiais cimentícios, apesar de ser bem conhecida, é limitada a 

selagem de fissuras menores (normalmente na ordem de 0,01 a 0,1 mm, em casos 

específicos chegando a 0,2 mm, mas não ultrapassando 0,3 mm) e a demanda de 

disponibilidade de água para ocorrer, o que dificulta o controle do processo e aumenta 

o tempo necessário para cicatrização. Em vista disso, a autocicatrização autônoma 

desponta como uma alternativa mais eficiente em relação a propriedade de 

autorreparação do concreto. 

 

2.2.3 Cicatrização autônoma 

 

A cicatrização autônoma representa a propriedade de cicatrização introduzida 

para agir na fissura, ou seja, o processo de cura acontece como consequência de 

adições realizadas no concreto. As adições são incorporadas propositadamente na 

matriz de cimento, com a finalidade de selar a fissura ou acelerar a sua cura, em um 

ambiente contendo umidade. À vista dessa definição, o uso de adições com 

propriedades pozolânicas, como a cinza volante, pode ser considerado uma vertente 

da cicatrização autônoma, pois a hidratação contínua destas tem alto potencial de 

cicatrização no concreto (JCI – TC075B, 2009; MOREIRA, 2016). 

Zhang, Qian e Ma (2014) investigaram as propriedades mecânicas e o 

comportamento de autocicatrização de um compósito cimentício com a adição de três 
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teores diferentes de cinza volante (1,2; 2,2 e 4,0%) em relação ao volume de cimento. 

Com os resultados obtidos, os pesquisadores constataram que a medida que mais 

cinza volante foi acrescentada, houve um aumento na deformabilidade do material 

cimentício e a redução na sua resistência à compressão. As microfissuras produzidas 

por pré-carregamento foram sendo preenchidas e o tamanho das aberturas foi 

diminuindo após a cura com água, resultando numa redução na entrada de íons 

cloreto. Observações em SEM (Figura 5) comprovaram o preenchimento das fissuras 

por compostos formados no processo de autocura, como o carbonato de cálcio 

(CaCO3) e o silicato de cálcio hidratado (C-S-H). 

 

Figura 5 – Imagem dos produtos de autocicatrização, carbonatos de cálcio (CaCO3) e silicato de 
cálcio hidratado (C-S-H), no interior da fissura do material cimentício. 

 
Fonte: Adaptado de Zhang, Qian e Ma (2014). 

 

Tittelboom e De Belie (2013) e De Belie et al. (2018) apontam as abordagens 

com foco na autocicatrização do tipo autônoma como as mais promissoras para as 

pesquisas futuras, em vista das limitações do processo de autocicatrização autógena. 

A cicatrização autônoma apresentada por Tittelboom e De Belie (2013) baseia-se na 

inserção de cápsulas ou sistemas vasculares contendo agentes cicatrizantes que são 

liberados para responder à fissuração do concreto, sendo que estes podem reagir ou 

não com um segundo componente presente na matriz cimentícia. 

O sistema de autocicatrização do tipo vascular detém o agente cicatrizante 

em uma rede de tubos que conectam o interior da estrutura com o exterior. Quando 

se trata de um único composto cicatrizante, é utilizado um sistema vascular de canal 

único, porém a medida que mais compostos de caráter cicatrizantes são empregados, 

demanda-se uso de um número proporcional de canais no sistema. O agente 
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cicatrizante permeia o tanque até atingir as fissuras através dos tubos por gravidade, 

capilaridade e, quando necessário, mediante a aplicação de pressão hidrostática 

(BERNABÉ, 2014). 

 No sistema de tubos contendo um agente cicatrizante, um dos extremos do 

tubo fica exposto à pressão atmosférica com a finalidade de ser um canal para 

fornecer o agente selante à estrutura. Quando os tubos se rompem, na ocorrência de 

fissuração no concreto, o agente é liberado por meio de vazamento e procede a 

reparação das fissuras, conforme ilustrado por Tittelboom e De Belie (2013) na Figura 

6. 

Figura 6 – Autocicatrização autônoma do tipo vascular com sistema de canal único. 

 
Fonte: Adaptado de Tittelboom e De Belie (2013). 

 

Diversas pesquisas relatam o uso de tubos de vidro para montagem da rede 

de fornecimento do agente selante (DRY, 1994; MIHASHI et al., 2001; DRY, 2001; 

JOSEPH et al., 2010; SUN; YU; GE, 2011). Porém, devido ao seu caráter frágil que 

pode causar quebra dos mesmos antes da demanda de sua função, outras 

alternativas foram e estão sendo avaliadas. Como a confecção de concretos 

chamados porosos, nos quais são realizadas perfurações que permitem a injeção de 

material cicatrizante quando ocorre um início de deterioração no mesmo (PAREEK; 

OOHIRA, 2011; SANGADJI; SCHLANGEN, 2012) ou o uso de tubos com materiais 

diferenciados, que se decompõe para liberação do composto cicatrizante 

(NISHIWAKI; OOHIRA; PAREEK, 2011; FORMIA et al., 2016). 

Formia et al. (2016) avaliaram experimentalmente a utilização de tubos ocos 

de cimento submetido a um processo de extrusão em argamassas, sendo estes 

preenchidos com dois agentes cicatrizantes, silicato de sódio e de potássio, 

escolhidos pela sua habilidade de disseminação entre as fissuras e a capacidade de 

restauração das propriedades mecânicas iniciais em argamassas. Além disso, foi 
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aplicado um revestimento hidrofóbico na superfície interior dos tubos para aprimorar 

a liberação dos agentes cicatrizantes ao longo das fissuras. 

Os pesquisadores (FORMIA et al., 2016) adicionaram um corante nas 

soluções cicatrizantes a fim de realçar a área fraturada que foi coberta e para avaliar 

o efeito do alcance proporcionado pelo revestimento hidrofóbico incorporado. Os 

resultados de resistência mecânica das amostras foram correlacionados com as 

imagens obtidas após rompimento, que possibilitaram a visualização dos tubos e da 

área atingida pelas soluções (Figura 7). 

 

Figura 7 – Superfície de fissuras com difusão de corante de rodamina em torno dos tubos ocos. 

 
Fonte: Adaptado de Formia et al. (2016). 

 

O estudo obteve resultados satisfatórios quando a restauração das 

propriedades mecânicas das argamassas, onde destacou-se a utilização dos tubos 

ocos de cimento contendo silicato de sódio que apresentaram nas amostras valores 

máximos de carga de flexão e recuperação da rigidez de 70% e 50%, respectivamente 

(FORMIA et al., 2016). 

No sistema autônomo com mais de um agente cicatrizante, as redes de tubos 

são conectadas exteriormente, cada uma a um depósito que fornece o composto a 

ser utilizado. Quando ocorre a fissuração, os tubos quebram, liberando cada um o seu 

composto que, combinados no interior da estrutura de concreto, reagem produzindo 

um novo componente que sela as fissuras. No esquema de Titteboom e De Belie 

(2013), é retratado este sistema (Figura 8). 
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Figura 8 – Autocicatrização autônoma do tipo vascular com sistema de canais múltiplos.

 
Fonte: Adaptado de Tittelboom e De Belie (2013). 

 

Dry e McMillan (1996) e Mihashi et al. (2001) utilizaram um sistema de 

bicomponentes, a fim de obter a cicatrização autônoma da estrutura. Porém, as 

pesquisas mostraram que a junção dos compostos em um agente cicatrizante único 

traz melhores resultados e a praticidade ao método. Pela dificuldade para misturar os 

agentes, ocorreram reações que afetaram as propriedades mecânicas da estrutura na 

qual estes foram inseridos. 

No sistema de autocicatrização autônoma baseado em cápsulas, o agente 

reparador é distribuído no interior do material cimentício na forma de contentores 

individuais. Quando surge uma causa, como um dano físico na estrutura, as cápsulas 

se quebram e o mecanismo de autocicatrização se inicia pela liberação do agente 

selante e a consequente reação do mesmo na área fissurada (BERNABÉ, 2014). 

A natureza dos agentes cicatrizantes pode ser química ou bacteriana sendo 

possível a utilização de cápsulas com diferentes geometrias, conforme retratado por 

Tittelboom e De Belie (2013) na Figura 9. O escoamento do agente selante para atingir 

as fissuras internas da estrutura fundamenta-se nos fenômenos de gravidade e 

capilaridade. Esses compostos podem reagir em contato com a umidade, com o ar, 

com o calor ou pelo contato com a própria matriz cimentícia. Os agentes podem, ainda, 

reagir em contato com um segundo composto que encontra-se presente no interior do 

material, dissolvido na pasta de cimento, ou foi liberado por cápsulas adicionais que 

foram acrescidas a matriz cimentícia (BERNABÉ, 2014). 
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Figura 9 – Autocicatrização autônoma com agente cicatrizante contido em cápsulas esféricas e 
cilíndricas. 

 
Fonte: Adaptado de Tittelboom e De Belie (2013). 

 

Em relação aos agentes cicatrizantes que reagem com o ambiente, os 

estudos trazem a utilização de cápsulas de vidro e poliméricas para conter esses 

compostos, que quebram pelo esforço ocasionado pela formação da fissura, liberando 

assim o agente que se solidifica em contato com o ar, selando a abertura. A exemplo, 

tem-se o óleo de tungue, o cianoacrilato, os compostos epóxi e mesmo a inserção do 

hidróxido de cálcio (Ca(OH)2), este último com a finalidade de reagir com o dióxido de 

carbono (CO2) do ambiente, produzindo cristais de carbonato de cálcio (CaCO3) para 

preencher a fissura (DRY, 2000; CAILLEUX; POLLET, 2009; JOSEPH et al., 2010; 

TITTELBOOM; DE BELIE, 2010; PANG; TRAN DIEP; QUEK, 2011; SUN; YU; GE, 

2011; PEREZ et al., 2015; BELLEGHEM et al., 2016; BELLEGHEM et al., 2018). 

Perez et al. (2015) investigaram a viabilidade de um material cimentício 

autocicatrizante unindo microcápsulas de sílica contendo resina epóxi como agente e 

a adição de nanosílica. A caracterização química das amostras, utilizando XRD, 

análises térmicas (TGA e DSC) e SEM, permitiu inferir que as partículas sintetizadas 

de nanosílica possuem alta capacidade de reação pelo seu caráter amorfo e alta área 

de superfície específica. Além disso, as análises químicas provaram que não houve 

vazamento da resina epóxi durante a mistura e cura das pastas de cimento e as 

microcápsulas devem quebrar com a ocorrência de fissura no material, liberando, 

então, esse agente para cicatrizá-las. 

Em relação a análise por SEM, os resultados aos 28 dias indicaram que a 

inserção dos dois materiais, em conjunto na matriz cimentícia, auxiliou para um 

refinamento dos poros da microestrutura da pasta de cimento (Figura 10a) e ainda 

proporcionou a formação de novos compostos, com morfologia de esponja (Figura 

10b), derivados das reações pozolânicas (PEREZ et al., 2015). 
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Figura 10 – Imagens de SEM das pastas de cimento, contendo microcápsulas de sílica com resina 
epóxi e adição de nanosílica, após teste de atividade pozolânica aos 28 dias: a) matriz cimentícia 

densificada; b) Formação de estruturas com morfologia de esponja. 

 
Fonte: Adaptado de Perez et al. (2015). 

 

Mesmo com a densificação observada microscopicamente, houve redução 

nos valores da propriedade mecânica analisada, resistência à compressão, a medida 

que se aumentou a concentração de adições na pasta de cimento. Esse 

comportamento foi consequência da menor capacidade de resistência das cápsulas 

em comparação com o material cimentício. Sendo assim, os pesquisadores (PEREZ 

et al., 2015) concluíram que um limite de concentração de microcápsulas precisa ser 

definido para minimizar o efeito de redução das propriedades mecânicas e manter a 

propriedade de autocura. O sistema de autocicatrização proposto foi eficiente para 

curar fissuras com abertura de até 0,15 mm.  

Belleghem et al. (2016) estudaram o uso de microcápsulas de vidro contendo 

um agente cicatrizante de poliuretano em concretos expostos ao ataque por cloretos. 

Foram realizados testes de difusão de íons cloreto de forma natural, em solução de 

NaCl, e por meio de ensaio acelerado nas amostras sem fissuração, com fissuração 

e após o processo de cicatrização. Utilizando uma previsão probabilística, os autores 

estimaram o tempo até que houvesse a despassivação do aço induzida pelos íons 

cloreto. 

 Com os resultados obtidos, os autores (BELLEGHEM et al., 2016) verificaram 

que o concreto contendo microcápsulas com poliuretano foi capaz de reduzir a 

concentração de cloreto em uma área fissurada em 75% ou mais. Consequentemente, 

a vida útil do aço revestido com esse concreto autocicatrizante, sendo a estrutura 
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exposta a ambiente marinho, chegou a valores de 60 a 94 anos, sendo um resultado 

significativo em comparação com os 7 anos obtidos para o concreto convencional 

quando fissurado. 

Como exemplo de agente cicatrizante que reage com algum componente 

presente na matriz cimentícia do concreto, tem-se a adição de solução de silicato de 

sódio (Na2SiO3) ou solução de nitrato de cálcio (Ca(NO3)2), contida em cápsulas 

esféricas. Quando alguma dessas soluções foi liberada pela ruptura das cápsulas, 

houve uma reação desta com hidróxido de cálcio (Ca(OH)2) disponível na pasta 

formando o composto silicato de cálcio hidratado (C-S-H) que atuou selando a fissura 

(ARCE et al., 2016; KANELLOPOULOS; GIANNAROS; AL-TABBAA, 2016). 

Arce et al. (2016) estudaram a efetividade de microcápsulas de ureia-

formaldeído contendo nitrato de cálcio (Ca(NO3)2) como agente cicatrizante em 

argamassas de cimento. O nitrato de cálcio foi selecionado por sua capacidade de 

reagir com as partículas não hidratadas disponíveis na matriz cimentícia e formar 

novos produtos de hidratação. As fissuras foram criadas por testes de flexão a três 

pontos e testes indiretos de tração gerando aberturas na ordem de 0,027 a 0,387 mm 

em média. As amostras fissuradas foram mantidas em condições secas e úmidas, 

para fins de comparação, durante 28 dias, sendo acompanhadas por microscopia 

ótica aos 3, 7, 14 e 28 dias. Após esse tempo, as argamassas foram, ainda, 

observadas por SEM/EDS para investigar a morfologia e composição química dos 

produtos de cicatrização. 

Nos resultados constatou-se um processo de cicatrização ocorrendo na 

formação de cristais nas bordas das fissuras já aos 7 dias em cura úmida. A 

microscopia, combinada com a análise química por EDS, auxiliou na investigação dos 

produtos de cicatrização encontrados nas fissuras, sendo eles, em sua maioria, 

cristais de carbonato de cálcio (Figura 11) e, em menor escala, produtos com 

característica de gel, o qual consistia-se de silicato de cálcio hidratado (C-S-H). 
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Figura 11 – Produtos de cicatrização, carbonatos de cálcio (CaCO3) e silicato de cálcio hidratado (C-
S-H), em argamassas fissuradas contendo 0,85% de microcápsulas de ureia-formaldeído com nitrato 

de cálcio (Ca(NO3)2). 

 
Fonte: Adaptado de Arce et al. (2016). 

 

Kanellopoulos, Giannaros e Al-Tabbaa (2016) analisaram a aplicação de 

microcápsulas poliméricas contendo silicato de sódio líquido em argamassas. Estas 

foram adicionadas em diferentes teores, de 4% a 32%, em relação ao volume de 

cimento, e foram aplicadas diversas técnicas para avaliar seus efeitos no material 

cimentício, desde ensaios mecânicos estáticos, medições ultrassônicas, teste de 

absorção de água por capilaridade, microscopia óptica e uma investigação 

aprofundada com uso de SEM/EDS. 

Os resultados constataram que a inclusão das microcápsulas teve efeito 

considerável na viscosidade da mistura, chegando a um aumento de mais de 200% 

em relação a mistura de referência. Eventualmente, esse resultado afetou a qualidade 

de compactação e o desempenho da argamassa endurecida, que apresentou um 

decréscimo nos valores de resistência à compressão e no módulo de elasticidade, a 

medida que se aumentou a concentração de microcápsulas (KANELLOPOULOS; 

GIANNAROS; AL-TABBAA, 2016). 

Os níveis de cura medidos mostraram que, em todos os casos, o emprego 

das microcápsulas melhorou o fechamento das fissuras e reduziu a absorção de água. 

Por SEM/EDS foi demonstrado que houve uma densificação nos arredores das 

microcápsulas fraturadas, como demonstrado na Figura 12, com elevada formação de 

produtos cristalinos, tratando-se principalmente de etringita e silicato de cálcio 

hidratado (C-S-H) (KANELLOPOULOS; GIANNAROS; AL-TABBAA, 2016). 
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Figura 12 – Produtos de cicatrização formados, etringita e silicato de cálcio hidratado (C-S-H) nas 
proximidades de uma microcápsula fraturada. 

 
Fonte: Adaptado de Kanellopoulos, Giannaros e Al-Tabbaa (2016). 

 

Pelas imagens de SEM, os pesquisadores (KANELLOPOULOS; 

GIANNAROS; AL-TABBA, 2016)  observaram que a maioria das cápsulas suportou o 

processo de mistura e quebrou quando ocorreu a fissuração das amostras, porém 

naquelas com volume grande de microcápsulas (24% e 32%) foram encontradas 

aglomerações que podem ser responsáveis pelo aumento de viscosidade da mistura. 

Sendo assim, os autores recomendam como teor ótimo uma concentração de 16% 

em relação ao volume do cimento para explorar o potencial de autocura e evitar 

redução nas propriedades mecânicas. 

Um segundo exemplo de agente cicatrizante que reage com algum 

componente presente na matriz cimentícia é a inserção de bactérias do gênero 

Bacillus ou Sposarcina na mistura do concreto, protegendo esses esporos de contato 

com a água de amassamento com um revestimento em forma de cápsulas. A medida 

que ocorre a fissura e as cápsulas rompem, a bactéria entra em contato com água, 

germina e começa a produzir carbonato de cálcio (CaCO3), composto que preenche 

a fissura (KOSTER et al., 2015; BHASKAR et al., 2017; SEIFAN et al., 2018). 

Seifan et al. (2018) exploraram a utilização de nanocápsulas de óxido de ferro 

como veículo para inserção de bactérias Bacillus no concreto, as quais agem selando 

as fissuras do material. As nanocápsulas de óxido de ferro foram selecionadas devido 
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a apresentarem uma eficiente interação com membranas microbianas e considerando 

o efeito benéfico que esse nanomaterial pode causar nas propriedades do concreto. 

Além disso, as bactérias necessitam essencialmente de um veículo para não reagirem 

com a água de amassamento da mistura e, assim, o contato com água, que resulta 

no fenômeno de cura, ocorre apenas quando houver fissuração no concreto e quebra 

das cápsulas. 

Avaliando os concretos contendo as nanocápsulas de óxido de ferro com as 

bactérias, os pesquisadores (SEIFAN et al., 2018) constataram uma redução nos 

resultados de absorção de água por capilaridade de até 26% em relação a um 

concreto sem adição. Além disso, o concreto modificado apresentou alta capacidade 

de preenchimento de fissuras (Figura 13), com deposição de carbonato de cálcio 

(CaCO3) na região de abertura após 28 dias em contato com água. 

 

Figura 13 – Imagens microscópicas de concreto contendo nanocápsulas de óxido de ferro com 
bactérias durante o processo de cura: a) antes; b) depois de 28 dias em contato com água. 

 
Fonte: Adaptado de Seifan et al. (2018). 

 

Devido ao comportamento compatível no nanomaterial com o concreto e com 

as bactérias a configuração com uso de materiais em escala reduzida, estudada por 

Seifan et al. (2018), tem aplicação viável para o desenvolvimento de uma nova 

geração de concretos autocicatrizantes. 

Outras vertentes de investigação da autocicatrização baseiam-se no fato de 

que o agente selante contido nas cápsulas reage, quando liberado, com um segundo 

componente incorporado no interior do concreto, para proporcionar a autocicatrização 

de maneira autônoma. Essa configuração é retratada na Figura 14, na qual as 
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partículas do segundo componente presente na matriz cimentícia aparecem com 

menor dimensão, em relação as cápsulas contendo o agente cicatrizante. 

 

Figura 14 – Autocicatrização autônoma com agente cicatrizante reagindo com um segundo 
componente presente na matriz. 

 
Fonte: Adaptado de Tittelboom e De Belie (2013). 

 

Esse método trata da reação de uma resina epóxi presente nas micro ou 

nanocápsulas, que reage com um endurecedor que foi previamente adicionado na 

mistura do concreto, gerando um processo de polimerização que irá selar as fissuras 

(CAILLEUX; POLLET, 2009). Ou ainda, em relação ao uso das bactérias do gênero 

Bacillus, a reação dos esporos germinados com a ureia hidrolisada presente na pasta 

de cimento para gerar os cristais de carbonato de cálcio (WANG; DE BELIE; 

VERSTRAETE, 2012; WANG et al., 2014). 

Na Figura 15 está apresentado o último mecanismo de atuação, no qual há a 

reação do agente cicatrizante contido nas cápsulas com um segundo agente fornecido 

pela adição de cápsulas adicionais. Nesse sistema multicápsulas, a autocicatrização 

ocorre pela ruptura dos reservatórios de diferentes agentes cicatrizantes e a reação 

dos componentes presentes nos mesmos (TITTELBOOM; DE BELIE, 2013). 

 

Figura 15 – Autocicatrização autônoma com agente cicatrizante reagindo com um segundo agente 
cicatrizante presente em cápsulas adicionais. 

 
Fonte: Adaptado de Tittelboom e De Belie (2013). 
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As aplicações desse mecanismo abrangem o uso de resinas epóxi 

bicomponentes, poliacrilatos, poliuretanos e metil metacrilato como agentes 

cicatrizantes combinados entre si no interior das misturas de concreto (MIHASHI et 

al., 2001; KALTZAKORTA; ERKIZIA, 2011; TITTELBOOM et al., 2011; YANG et al., 

2011; WANG et al., 2012; QURESHI; KANELLOPOULOS; AL-TABBAA, 2016). A 

interação desses materiais provoca uma reação de polimerização que leva a 

reparação das fissuras. 

Em vista das pesquisas realizadas, a autocicatrização, aplicando métodos 

autônomos, abrange diferentes vertentes de investigação que necessitam de 

exploração aprofundada a fim de compreender as reações de autocura e o potencial 

da inserção dessa propriedade nas estruturas de concreto em larga escala. 

Na Tabela 2 está apresentada uma correlação entre alguns dos estudos 

recentes de autocicatrização autônoma em materiais cimentícios, contemplando a 

variável utilizada, o método de fissuração e os ensaios efetuados para compreensão 

dos efeitos da adição em matriz cimentícia. 

Na Tabela 3, estão apresentados os meios de exposição utilizados em cada 

pesquisa, bem como os resultados obtidos, com suas dificuldades e vantagens que 

podem auxiliar nas definições para o presente trabalho. 

Uma das vertentes que vem sendo explorada é a aplicação de materiais em 

escala reduzida, pela sua compatibilidade com os materiais da construção civil e 

capacidade de aperfeiçoar diversas propriedades, inclusive a de autocicatrização 

(SEIFAN et al., 2018). No entanto, esse uso é recente e muitos aspectos da sua ação 

ainda não são compreendidos em totalidade. 
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2.3 NANOMATERIAIS 

 

Os nanomateriais são definidos pelo British Standarts Institution (BSI) como 

aquele com qualquer dimensão externa na escala nano ou contendo estrutura interna 

ou superficial na escala nano, sendo esta na ordem de 10-9 m. No entanto, essa 

definição deixa margem para conclusões equivocadas e assim a U.S. National 

Nanotechnology Initiative (NNI) restringe o conceito de nanotecnologia para aquela 

que engloba três pontos: i) pesquisa e desenvolvimento de tecnologia envolvendo 

estruturas com uma dimensão no intervalo nanométrico (nm), constantemente com 

precisão molecular e atômica; ii) criação e utilização de estruturas, equipamentos e 

sistemas que possuam propriedades e funções únicas proporcionadas pela escala 

nanométrica; iii) a capacidade de manipular materiais à escala nanométrica. 

Comumente, os nanomateriais são adicionados para a criação de um novo 

material, a fim de atender a necessidades específicas de cada área da ciência pela 

unicidade de suas características (SANTOS, 2013; SALEH, 2017). Contudo, os 

materiais em escala nanométrica possuem propriedades gerais, como uma alta razão 

entre a área superficial das partículas que o constituem e o seu volume quando 

comparados com o material em escala convencional. Esse aumento da área 

superficial total disponibiliza uma maior superfície para a ocorrência de reações 

químicas o que os diferencia em eficiência dos materiais tradicionais.  

A produção dos materiais em nanoescala pode ser dividida em dois 

segmentos, Bottom-Up e Top-Down, sendo que ambas demandam a utilização de 

técnicas complexas. Esses termos estão relacionados ao processamento em si, sendo 

que na abordagem Bottom-Up as nanopartículas são obtidas inicialmente em nível 

atômico e na sequência são integradas para formação do material desejado; por sua 

vez o emprego do método Top-Down inicia com um material em escala macroscópica 

que passa por etapas de sintetização até a aquisição das nanopartículas desejadas 

(SANTOS, 2013; SALEH, 2017). 

O uso da nanotecnologia tem sido amplo nas mais variadas áreas da ciência, 

à exemplo a medicina, física aplicada, mecânica e nas engenharias química, biológica, 
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elétrica e civil (LODHIA et al., 2010; ALVES, 2012). No âmbito da construção civil, vem 

sendo estudadas maneiras de incorporar os nanomateriais em conjunto com o 

material tradicional, para o aperfeiçoamento do produto final, tanto química quanto 

fisicamente, atendendo aos propósitos do projeto e aprimorando os materiais 

atualmente empregados na engenharia civil. As principais aplicações dos 

nanomateriais nessa área são em revestimento, impermeabilizantes, argamassas 

poliméricas, adesivos e selantes, lubrificantes atóxicos, solventes biodegradáveis e 

no concreto (PAULO; CAETANO; GERALDO, 2015). 

A aplicação mais consagrada de nanomateriais na construção envolve os 

revestimentos e pinturas, onde a adição dos mesmos proporciona o desenvolvimento 

ou a intensificação de propriedades como a autolimpeza ou a facilidade de limpeza de 

uma fachada onde o aspecto estético pretende ser exaltado (PARAMÉS; BRITO, 

2010; FLORES-COLEN; SOARES; BRITO, 2013; COSTA; VEIGA; FARIA, 2016). 

Outra propriedade concedida pelos nanomateriais é a proteção contra o fogo em 

revestimentos que, após passarem por tratamento, podem resistir a temperaturas 

elevadas, protegendo a estrutura e reduzindo a transmissão de calor (LIMA NETO, 

2013; MARION; HASAN, 2016). Por fim, em relação aos metais, a propriedade mais 

relevante é a proteção contra a corrosão. Pelo uso de nanomateriais nas tintas de 

proteção das peças metálicas, é possível obter um efeito de hidrofobia que, 

consequentemente, impede a ocorrência do processo de oxidação (VIANA et al., 

2012; ZARBIN; OLIVEIRA, 2013; COSTA; ROSA; FERREIRA, 2014; WEI et al., 2014; 

ZHAO; LIU; HU, 2016; ATTA et al., 2017).  

A utilização de adições em nanoescala na dosagem de materiais cimentícios 

é promissora, e constitui um extenso campo de estudos no momento. É comprovada 

a melhora das propriedades mecânicas, por exemplo, de materiais cimentícios que 

contém em sua dosagem a adição de porcentagens entre 0,05% e 7% de determinado 

nanomaterial, além da formação de uma matriz cimentícia mais densa e uniforme, que 

reduz o avanço de agentes agressivos para o interior da estrutura (LI; XIAO; OU, 2004; 

LI et al., 2006; SANCHEZ; SOBOLEV, 2010; SAID et al., 2012; BEHFARNIA; SALEMI, 

2013; LI et al., 2014; BRAGANÇA et al., 2016; ISMAEL et al., 2016; KHALOO; 

MOBINI; HOSSEINI, 2016; MEDEIROS et al, 2017; NORHASRI; HAMIDAH; FADZIL, 

2017; REN; LAI; GAO, 2018). Outra motivação para a utilização de nanomateriais em 

concreto deriva da propriedade de autocicatrização, uma vez que a adição de 
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nanocápsulas tem potencial para gerar um processo de reparo de fissuras por meio 

da dissolução das cápsulas que liberam material cicatrizante do seu interior, o qual 

tende a fechar as fendas da estrutura de concreto (CHUNG et al., 2013; SEIFAN et 

al., 2018). 

No entanto, o emprego dos nanomateriais em conjunto com os materiais 

cimentícios apresenta algumas complexidades. A primeira delas refere-se ao 

processo de mistura. Estudos relatam que a escolha de um método de mistura 

adequado é essencial para evitar a formação de aglomerados no interior da matriz 

cimentícia, os quais, quando formados, reduzem a atuação e eficácia do nanomaterial 

adicionado (SANCHEZ; SOBOLEV, 2010; BEHFARNIA; SALEMI, 2013; KHALOO; 

MOBINI; HOSSEINI, 2016; NORHASRI; HAMIDAH; FADZIL, 2017). 

Outra dificuldade do uso de nanomateriais está relacionada com a quantidade 

adicionada. Diferentes pesquisadores (BEHFARNIA; SALEMI, 2013; PAULO; 

CAETANO; GERALDO, 2015; ISMAEL et al., 2016; KHALOO; MOBINI; HOSSEINI, 

2016; KUMARI et al., 2016; BEHFARNIA, ROSTAMI, 2017; MEDEIROS et. al., 2017; 

REN; LAI; GAO, 2018) constataram um efeito prejudicial na trabalhabilidade, aumento 

no tempo de pega da mistura e redução nas propriedades mecânicas do material 

cimentício conforme a porcentagem de adição utilizada aumentava. Em função dessas 

limitações, a definição do processo de inserção do nanomaterial na mistura e o estudo 

de um limite ideal de adição são questões fundamentais, a serem definidas, para a 

obtenção de um material aprimorado e condizente com o inicialmente estabelecido no 

estudo. 

Em relação a aplicação de materiais em escala reduzida em concreto, com o 

intuito de propiciar a ocorrência da autocicatrização, foram selecionados dois 

materiais para o presente trabalho, já empregados em revestimentos para materiais 

metálicos. 

 

2.3.1 Mecanismo de ação dos LDHs contendo nitrito (NO2-) 

 

Os hidróxidos duplos lamelares (LDH), também chamados de argilas 

aniônicas ou compostos do tipo hidrotalcita, consistem em estruturas bidimensionais 
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organizadas que contém espécies aniônicas e água no espaço entre as lamelas. 

Esses materiais podem ter origem natural ou podem ser sintetizados em laboratório 

(CREPALDI; VALIM, 1998; CARDOSO, 2006; CUNHA et al., 2010; DEIP, 2017). 

A estrutura das lamelas é similar a da brucita (MgOH2), na qual os cátions 

estão localizados no centro de octaedros, que contêm ânions hidroxila (OH-) em seus 

vértices. Os cátions centrais podem ser bivalentes (M2+) ou trivalentes (M3+), sendo 

então a fórmula química geral dos LDHs igual a [M2+(1-x)M3+x(OH)2](An-)x/n.zH2O. Os 

ânions (An-) juntamente com as moléculas de água, localizados no espaço 

interlamelar, promovem a eletroneutralidade do sistema e possibilitam o 

empilhamento das camadas de hidróxidos duplos (CREPALDI; VALIM, 1998; 

VACCARI, 1998; CUNHA et al., 2010; SUN; NEUPERGER; DEY, 2015; JAERGER  et 

al., 2017). 

Em relação ao material empregado no presente trabalho, o arranjo químico do 

LDH engloba cátions de zinco (Zn2+) e alumínio (Al3+) e o ânion nitrito (NO2-), e sua 

estrutura está representada na Figura 16. 

 

Figura 16 - Representação esquemática da estrutura dos LDHs (Hidróxidos duplos lamelares) 
utilizados. 

 
Fonte: Adaptado de Cunha et al. (2010). 
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Devido a sua configuração química e propriedades provenientes desta, os 

LDHs são explorados em diversos campos, seja como catalisadores, adsorventes 

para a remoção de poluentes em água residuais, na síntese de materiais cerâmicos 

avançados, em aplicações médicas como na liberação controlada de fármacos ou na 

produção de antiácidos, ou ainda como trocadores iônicos para capturar e confinar 

íons agressivos (CREPALDI; VALIM, 1998; RAKI; BEAUDOIN; MITCHELL, 2004; 

CARDOSO, 2006; CUNHA et al., 2010; ISLAM; PATEL, 2010; TEDIM et al., 2012; 

CARNEIRO et al., 2015; SUN; NEUPERGER; DEY, 2015; CASTRO et al., 2016; 

MOHAPATRA; PARIDA, 2016;  DEIP, 2017; JAERGER  et al., 2017; WU et al., 2017; 

YU et al., 2017; MANTOVANI et al., 2018; SUN et al., 2018). 

No que concerne a sua utilização como trocador iônico, pesquisas recentes 

estudaram o uso dos LDHs como reservatórios para diferentes inibidores de corrosão, 

sendo adicionados no revestimento aplicado em superfícies metálicas. Quando há um 

estímulo, como falha no revestimento (risco), redução do pH do sistema ou contato 

com íons agressivos como os íons cloreto, o inibidor presente no domínio interlamelar 

é liberado, agindo para proteger a superfície metálica, e os íons agressivos, se 

presentes, são “aprisionados” em seu lugar. Esse sistema promove uma dupla 

proteção contra a corrosão, retardando a degradação dos substratos metálicos 

(TEDIM et al., 2012; CARNEIRO et al., 2015; TEDIM et al., 2016; DEIP, 2017; CAO et 

al., 2018). 

Tedim et al. (2016) investigaram a aplicação de filmes de LDHs de zinco (Zn) 

e alumínio (Al), contendo nitrato (NO3) ou óxido de vanádio (VOx) como inibidores de 

corrosão, na superfície de placas de alumínio sujeitas a longos períodos de imersão 

em solução de cloreto de sódio (NaCl). Foram aplicadas as técnicas de 

espectroscopia de impedância eletroquímica (EIS) e varredura do eletrodo vibratório 

(SVET). Com os resultados foi evidenciado que os sistemas utilizando os LDHs para 

proteção contra corrosão foram eficazes para aumentar a vida útil do metal mesmo 

com 1 mês de exposição das amostras à solução agressiva. Além disso, a técnica 

SVET possibilitou a obtenção de diferentes quantitativos para monitoramento da 

corrosão metálica. 

Cao et al. (2018) estudaram filmes superhidrofóbicos constituídos por LDHs 

de zinco (Zn) e alumínio (Al) em combinação com o ácido láurico (C12H24O2) aplicados 
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em placas de alumínio. Para avaliar o sistema quanto à corrosão metálica, as placas 

foram imersas em solução de 3,5% de cloreto de sódio (NaCl) por 1 mês, sendo 

realizados ensaios de espectroscopia de impedância eletroquímica (EIS) para 

acompanhamento das amostras. Os resultados de caracterização do filme produzido 

demonstraram que este possui excelente estabilidade, e essa característica auxiliou 

no alto efeito de proteção contra a corrosão observado nos resultados de EIS. Sendo 

assim, os autores consideram que o sistema produzido tem grande potencial para 

aplicação prática na indústria metálica. 

Os inibidores de corrosão baseados nos íons nitrito (NO2-) são considerados 

os mais efetivos inibidores anódicos para minimizar a corrosão em barras de aço 

carbono envoltas por concreto (HANSSON; MAMMOLITI; HOPE, 1998; PAGE; 

NGALA; PAGE, 2000; GAIDIS, 2004; ANN et al., 2006; SOYLEV; RICHARDSON, 

2008; GARCÉS et al., 2011; KRÓLIKOWSKI; KUZIAK, 2011; OKENIYI et al., 2014; 

CASTRO et al., 2016; CAO et al., 2017; FRONTINI; VÁZQUEZ; VALCARCE, 2017). 

Estes inibidores agem retardando o processo anódico de dissolução do metal, ou seja, 

eles elevam o potencial de corrosão do sistema para um valor mais “nobre” ou positivo 

(PAGE; NGALA; PAGE, 2000; GARCÉS et al., 2011). 

Os inibidores mais comuns utilizados em concreto são o nitrito de cálcio e de 

sódio, sendo que seu emprego difundido entre os pesquisadores deve-se ao relativo 

baixo custo e a compatibilidade desses materiais com o concreto em si (GARCÉS et 

al., 2011; LI; GE; YANG, 2016; CAO et al., 2017). Os íons nitrito, quando presentes 

na matriz cimentícia, tem a capacidade de regenerar a camada passiva do metal e 

reduzir a degradação deste causada pela entrada de íons agressivos, como o cloreto 

(HANSSON; MAMMOLITI; HOPE, 1998; PAGE; NGALA; PAGE, 2000; GAIDIS, 2004; 

ANN et al., 2006; GARCÉS et al., 2011; INOUE et al., 2017). Além disso, foram 

reportados diferentes efeitos da presença de compostos a base de nitrito no próprio 

concreto, como mudança nas propriedades mecânicas, ação desses como um 

acelerador das reações de hidratação, redução da entrada de íons cloreto e até como 

agente para minimizar a carbonatação do concreto (ANN et al., 2006; SOYLEV; 

RICHARDSON, 2008; OKENIYI et al., 2014; LIANG et al., 2015; HUANG; WANG, 

2016; LI; GE; YANG, 2016; KATO et al., 2019). 
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No entanto, a possível toxicidade de alguns desses materiais, tanto para o 

meio ambiente quanto para a saúde humana, limitou sua aplicação na proteção contra 

a corrosão em estruturas de concreto armado (PAGE; NGALA; PAGE, 2000; ZHOU; 

YANG; WANG, 2011). Somado a isso, quando a razão entre os íons nitrito e os íons 

agressivos presentes na pasta cimentícia ultrapassam um certo limite, ainda não bem 

delimitado pelos pesquisadores da área, a corrosão é acelerada e a degradação do 

metal e, consequentemente, da estrutura é acentuada (MONTICELLI; FRIGNANI; 

TRABANELLI, 2000; PAGE; NGALA; PAGE, 2000; BERKE; HICKS, 2004; ANN et al., 

2006; GARCÉS et al., 2011; KRÓLIKOWSKI; KUZIAK, 2011). Sendo assim, para 

controlar a proporção de íons nitrito necessários para agir frente a presença de 

agentes agressivos e reduzir o contato humano ou a liberação desse material para o 

ambiente, a junção desse inibidor de corrosão com um nanorreservatório do tipo LDH 

surge como uma alternativa viável para a aplicação em estruturas de concreto armado 

localizadas em ambientes agressivos. 

Além do apresentado, a aplicação desse sistema em materiais cimentícios é 

relevante pela possibilidade dos nanorreservatórios do tipo LDH de aprisionar os íons 

agressivos e, simultaneamente, liberar um inibidor, nesse caso os íons nitrito, com 

potencial de reagir com o concreto e formar compostos secundários na matriz, como 

o nitrato de cálcio (Ca(NO3)2) e o silicato de cálcio hidratado (C-S-H), conforme 

comprovado por Arce et al. (2016). 

 

2.3.2 Mecanismo de ação das nanocápsulas de sílica (SiO2) 

 

O dióxido de silício ou sílica (SiO2) tem sua superfície formada pela junção de 

grupos siloxanos (Si-O-Si) e grupos silanóis (Si-OH), sendo que estes últimos 

concentram-se na superfície externa e, dessa combinação, deriva a reatividade do 

material (BRAMBILLA, 2007; GONÇALVES, 2015). Devido a esse potencial de reação 

e por não ser um material tóxico, a sílica vem sendo explorada para uso em vários 

campos e com diferentes formatos e arranjos químicos (COTI et al., 2009; CHANG et 

al., 2010; BORISOVA; MOHWALD; SHCHUKIN, 2011; CHEN; FU, 2012; MAIA et al., 

2012; QUERCIA et al., 2014; SAREMI; YEGANEH, 2014; JALAL et al., 2015; PEREZ 

et al., 2015; KHALOO; MOBINI; HOSSEINI, 2016; TAN et al., 2016; ZHAO; LIU; HU, 
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2016; MENDES; REPETTE; REIS, 2017; SHCHUKINA; SHCHUKIN; GRIGORIEV, 

2017; MANTOVANI et al., 2018; MOHAMMED; ADAMU, 2018; EKINCI et al., 2019). 

Um desses formatos consiste na sílica mesoporosa, inicialmente explorada 

por pesquisadores da Mobil Corporation em 1992, que consiste em um arranjo 

químico silicato/aluminossilicato, onde os poros são uniformes e excepcionalmente 

largos (SOUZA; MOHALLEN; SOUSA, 2011; GONÇALVES, 2015). Para obter esse 

formato, é utilizado o método sol-gel, onde o termo “sol” refere-se à formação de uma 

dispersão estável de partículas sólidas em um líquido (microemulsão) e o “gel” é 

formado pela agregação dessas partículas em uma rede contínua. O composto 

químico TEOS (tetraetoxissilano) é uma das bases mais comuns utilizadas nesse 

método para sintetizar a sílica ou materiais que a contêm (MAIA et al., 2012; 

GONÇALVES, 2015). Na Figura 17 está representado um esquema para confecção 

das nanocápsulas mesoporosas de sílica. 

 

Figura 17 - Processo de síntese das nanocápsulas de sílica. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

Uma das vantagens do processo sol-gel é a possibilidade de estruturar o 

tamanho das partículas, o que resultou na produção de nanoestruturas e de 

nanocápsulas esféricas com diâmetro entre 100 e 150 nm, conforme demonstrado na 

Figura 18 (COTI et al., 2009; MAIA et al., 2012). Foi apontado por diferentes 

pesquisadores que o uso da sílica mesoporosa em nanocápsulas melhora a sua 

estabilidade mecânica e a espessura da camada superficial de silanol, além de 

aperfeiçoar a funcionalidade do material devido ao grande volume de poros e a sua 
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maior área superficial (COTI et al., 2009; CHANG et al., 2010; BORISOVA; 

MOHWALD; SHCHUKIN, 2011; CHEN; FU, 2012). 

 

Figura 18 - Imagens de microscopia eletrônica de transmissão (TEM) de nanocápsulas de sílica. 

 
Fonte: Maia et al. (2012). 

 

Em relação a sua aplicação, as nanocápsulas de sílica são adicionadas ao 

revestimento e, após a aplicação deste na superfície metálica, formam uma barreira 

física que impede o início de corrosão em metais. É importante salientar que o 

tamanho reduzido proporciona uma dispersão homogênea e a boa adesão na matriz. 

Além disso, as propriedades da sílica mesoporosa encapsulada previamente 

mencionadas facilitam a junção desse material com agentes inibidores de corrosão e 

o controle da sua liberação para agir quando há estímulos como fissuração, redução 

de pH e presença de íons agressivos (BORISOVA; MOHWALD; SHCHUKIN , 2011; 

CHEN; FU, 2012; MAIA et al., 2012; SAREMI; YEGANEH, 2014; ZHAO; LIU; HU, 

2016; SHCHUKINA; SHCHUKIN; GRIGORIEV, 2017). 

Borisova, Mohwald e Shchukin (2011) estudaram a eficiência de 

nanocápsulas de sílica mesoporosa carregadas com um inibidor de corrosão 

(Benzotriazol – BTA) como proteção anticorrosiva em revestimento (SiOx/ZrOx) 

aplicado em alumínio em contato com solução de 0,1 mol/L de cloreto de sódio (NaCl). 

A ação protetiva foi avaliada com a técnica de varredura do eletrodo vibratório (SVET). 

Os resultados mostraram que as nanocápsulas bloquearam os microporos e trincas 
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do revestimento, melhorando a sua propriedade de barreira física. Além disso, o 

inibidor foi liberado com a redução do pH (áreas anódicas) e um efeito de 

autocicatrização foi detectado, demonstrando a eficiência do sistema anticorrosivo. 

Shchukina, Shchukin e Grigoriev (2017) avaliaram o uso de nanocápsulas de 

sílica mesoporosa contendo um inibidor de corrosão (8-hidroxiquinolila) em um 

revestimento polimérico, aplicado em aço carbono. O desempenho do sistema 

anticorrosivo foi testado no ensaio em câmara de névoa salina (ISO 9227, 2012) com 

260 e 1000 horas de exposição. A adição de 2% de nanocápsulas na matriz do 

revestimento resultou em uma redução significativa na formação de bolhas e na 

degradação do metal, redução de 4 vezes em comparação com o revestimento sem 

nanocápsulas, mesmo com 1000 horas de exposição. 

Em relação a aplicação em concreto, a sílica vem sendo utilizada como adição 

para aperfeiçoar diferentes características do material, porém mais frequentemente 

em outros formatos e dimensões (sílica ativa, nanosílica em pó). Diversas pesquisas 

prévias obtiveram resultados satisfatórios com o uso da sílica, seja melhorando a 

resistência mecânica e à abrasão do concreto, refinando a estrutura dos poros e 

densificando a região de interface agregado/pasta, gerando novos produtos na matriz 

cimentícia e, consequentemente, aumentando a durabilidade da estrutura (QING et 

al., 2007; SAID et al., 2012; SHAMSAI et al., 2012; QUERCIA et al., 2014; JALAL et 

al., 2015; KHALOO; MOBINI; HOSSEINI, 2016; MENDES; REPETTE; REIS, 2017; 

MOHAMMED; ADAMU, 2018). 

No contexto da autocicatrização, a sílica vem sendo explorada em diferentes 

configurações isoladamente e em conjunto com outros agentes cicatrizantes 

(FICKERT et al., 2012; WANG et al., 2012; ZHOU et al., 2013; XUE et al., 2014; DING 

et al., 2016; TAN et al., 2016), sendo que sua utilização em escala reduzida é 

apontada como uma das alternativas promissoras para criação de concretos 

autocicatrizantes aplicáveis (PEREZ et al., 2015).  

Tan et al. (2016) encapsularam sol de sílica, dispersão estável de partículas 

nanométricas de sílica amorfa (ISMAEL; SALOMÃO; PANDOLFELLI, 2006), com uso 

de um revestimento polimérico e aplicaram as cápsulas em concreto, 5% em relação 

ao volume de concreto, a fim de avaliar sua capacidade de atuação como agente 
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autocicatrizante. Para esta análise foram realizados ensaios de resistência à 

compressão axial, resistência à flexão e absorção de água por capilaridade antes e 

após a microfissuração das amostras de concreto. 

Com a obtenção dos resultados, os pesquisadores (TAN et al., 2016) 

observaram que houve aumento nos valores de resistência à compressão e à flexão, 

mesmo após a microfissuração, para os concretos contendo as cápsulas com sílica. 

Além disso, as cápsulas auxiliaram na estabilidade da propriedade de absorção de 

água por capilaridade, ou seja, os valores de absorção para o concreto fissurado 

contendo as cápsulas manteve-se o mesmo do concreto íntegro, indicando que a 

cicatrização foi eficiente. Por fim, Tan et al. (2016) concluíram que o uso da sílica 

nesse formato tão amorfo proporcionou uma formação mais eficiente de géis de C-S-

H na matriz cimentícia e, consequentemente, gerou um efeito de autocicatrização 

mais eficaz no concreto. 

Levando em consideração o emprego já explorado da sílica como adição em 

concreto e o potencial de aplicação das nanocápsulas de sílica no campo da 

autocicatrização, a junção desses dois sistemas têm potencial para aperfeiçoar os 

sistemas construtivos já existentes e aumentar a durabilidade de estruturas expostas 

a ambientes agressivos.  
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3 MATERIAIS E MÉTODOS EXPERIMENTAIS 

 

Nesta seção estão dispostos o programa experimental e uma descrição dos 

materiais e dos métodos empregados no presente trabalho. 

O programa experimental foi elaborado com o intuito de compreender a 

interação entre os nanorreservatórios de sílica (SiO2) e os LDHs de nitrito (NO2-) e os 

compostos do concreto, quando estes são adicionados, separadamente, em concreto, 

em teores conhecidos. Simultaneamente, a estratégia experimental visou avaliar a 

resposta desse material cimentício com adição, quando sujeitos a condições 

agressivas de exposição, em contato com íons cloreto e sulfato. 

No fluxograma apresentado na Figura 19 estão dispostas, resumidamente, as 

etapas que compõe o presente trabalho, bem como as variáveis analisadas durante a 

pesquisa. 

 

Figura 19 - Fluxograma de desenvolvimento do trabalho. 

 
Fonte: A autora (2019). 



66 
 

 

3.1 CARACTERIZAÇÃO DE MATERIAIS 

 

O aglomerante empregado nas dosagens foi o CPV – ARI, proveniente da 

empresa Cauê, sendo este escolhido com o propósito de compreender os efeitos da 

adição dos nanorreservatórios sem a interferência de outras adições, como escória e 

pozolana, que fazem parte da composição química de outros tipos de cimento. Este 

foi caracterizado conforme a normatização técnica NBR 16697 (2018), fazendo uso 

dos ensaios dispostos na Tabela 4 e, em pastilha prensada, pela técnica de 

fluorescência de raios-X (XRF) em equipamento Espectrofotômetro Panalytical, 

modelo Axios Max, em acordo com a NBR 14656 (2001). 

 

Tabela 4 - Normatização utilizada para caracterização do cimento. 
ENSAIOS NORMAS TÉCNICAS 

Resistência à compressão NBR 7215 (1996) 
Expansão NBR 11582 (2016) 

Índice de Finura (peneirador aerodinâmico) NBR 12826 (2014) 
Massa específica NBR 16605 (2017) 

Pasta de consistência normal NBR 16606 (2017) 
Tempo de pega NBR 16607 (2017) 

Finura (método Blaine) NBR 16372 (2015) 
Fonte: A autora (2019). 

 

Os agregados miúdo e graúdo utilizados são provenientes da região 

metropolitana de Curitiba-PR e foram caracterizados do ponto de vista físico-químico, 

previamente a dosagem dos concretos, por meio dos ensaios propostos nas 

normatizações relacionadas na Tabela 5 e por meio das técnicas de difração de raios-

X (XRD) e de difração de elétrons retro-espalhados (EBSD). Sendo que a análise de 

EBSD consiste em uma técnica micro analítica, aplicada em conjunto com a 

microscopia eletrônica (SEM), que fornece uma imagem por contraste de bandas 

(mapa de contorno de grãos) e proporciona a caracterização da amostra pela estrutura 

e orientação cristalina de sua superfície, com determinada magnificação. 

A técnica de XRD foi realizada na amostra em pó, em equipamento da marca 

Bruker, modelo D8 Advanced Eco, com alvo de tubo de raios-X de cobre e 
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comprimento de onda (λ) igual a 1,54 Å, operando com tensão de 40 kV e corrente 

elétrica de 25 mA. Os parâmetros da análise foram: ângulo de 5° a 70°, passo de 0,02° 

por 0,1 s. A identificação das fases foi realizada com software EVA da marca Bruker 

e bando de dados cristalográficos COD (crystallography open dat). 

Para a caracterização do agregado por EBSD, a amostra foi submetida a 

cortes de precisão utilizando disco diamantado, com uso do equipamento ISOMET 

1000, marca BUEHLER. O segmento fatiado de dimensões aproximadas de (20x30) 

mm e 5 mm de espessura foi embutido em resina epóxi, Epothin Epoxy, marca 

BUEHLER, à frio. A amostra desmoldada passou por um processo de polimento, em 

politriz de baixa rotação, modelo METASERV 250, marca BUEHLER, com uso do 

carbeto de silício na granulosidade de 600 e 1000 grit por 5 min, e pasta de diamante 

de granulometrias de 9, 6, 3, 1, 0,25 μm por 30 min, em cada etapa. Após o polimento 

final, a identificação das fases mineralógicas foi realizada em equipamento TESCAN, 

modelo VEGA 3. Com tamanho do passo de aproximadamente 1,0 μm, MAD (“mean 

angular deviation”) médio inferior a 1, magnificação de 100 vezes e 12 horas de 

varredura para a aquisição a imagem final. 

 

Tabela 5 - Normatização utilizada para caracterização dos agregados. 
ENSAIOS NORMAS TÉCNICAS 

Distribuição granulométrica NBR NM 248 (2003) 
Massa específica e massa específica aparente NBR NM 52 (2009)/NBR NM 53 (2009) 

Massa unitária e volume de vazios NBR NM 45 (2006) 
Absorção de água NBR NM 30 (2001)/NBR NM 53 (2009) 

Material pulverulento por lavagem NBR NM 46 (2003) 
Índice de forma NBR 7809 (2006) 

Reatividade álcali-agregado NBR 15577 (2008) 
Fonte: A autora (2019). 

 

A água utilizada nas concretagens foi proveniente da rede pública de 

abastecimento, oferecida pela empresa Sanepar, atendendo aos padrões de 

potabilidade estabelecidos pela portaria n° 36 do Ministério de Saúde (1990). 

Os nanorreservatórios de sílica (SiO2) e os LDHs de nitrito (NO2-) foram 

adquiridos junto a empresa Smallmatek (SMT) em configuração pastosa (material 

diluído em solução aquosa), e caracterizados por microscopia eletrônica de varredura 
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(FEG/SEM com EDS), XRD e XRF. Além das técnicas mencionadas, foi realizado o 

ensaio proposto para caraterização de materiais pozolânicos com uso do método 

Chapelle modificado, conforme NBR 15895 (2010). A caracterização ocorreu com a 

finalidade de compreender a natureza química das adições e prever as possíveis 

interações microestruturais entre estas e a matriz cimentícia. 

O ensaio de XRF seguiu os procedimentos citados para o aglomerante. A 

análise de XRD foi realizada, após secagem a 80 °C por 24 h e posterior moagem das 

amostras, sendo obtidas 2 g de cada amostra em pó, em equipamento de difração 

Bruker seguindo os mesmos parâmetros utilizados para os agregados, sendo 

utilizados os padrões do “Crystallography Open Dat (COD)” e do software MATCH! 

(Phase Identification from Powder Diffraction) como base comparativa para as fases 

identificadas. A técnica de FEG/SEM com EDS foi realizada em cerca de 1 g de 

material, após secagem das amostras em estufa de 80 °C por 24 h, em equipamento 

TESCAN, modelo VEGA 3, sendo as amostras previamente metalizadas com ouro. 

 

3.2 DOSAGEM DE CONCRETO 

 

A partir da caracterização prévia dos materiais e de um estudo laboratorial de 

traço baseado no método sugerido pela equipe de FURNAS (1997), que se baseia 

inicialmente no consumo de aglomerante previamente estabelecido, adotou-se uma 

composição padrão para o concreto de 1: 2,15: 2,86: 0,58 (cimento: agregado miúdo: 

agregado graúdo: água/cimento), com um consumo de cimento de 351 kg/m3. 

Os nanorreservatórios de sílica e os LDHs de nitrito foram adicionados, 

separadamente, ao concreto com teores previamente definidos, sendo estes de 3,0% 

e 6,0% em relação a massa de cimento, baseados nas porcentagens máximas 

utilizadas por Dong et al. (2016) e Giannaros, Kanellopoulos e Al-Tabba (2016) e para 

um estudo comparativo da interação entre o material adicionado e o cimento 

hidratado. Além disso, foi confeccionado um concreto sem adição, com o intuito de 

ser uma referência no momento de comparação de resultados, totalizando em cinco 

misturas de concreto analisadas. 



69 
 

Na Tabela 6 estão contidos os consumos de cada material, em kg/m3, para os 

cinco traços de concreto confeccionados e as principais informações referentes ao 

processo de moldagem dos concretos e as suas características no estado fresco. Para 

cada traço moldado, foi realizado o ensaio de abatimento do tronco de cone ou “Slump 

Test”, conforme NBR NM 67 (1998). 

 

Tabela 6 – Informações sobre os traços de concreto confeccionados: consumo de materiais (kg/m3) e 
dados obtidos no processo de moldagem. 

TRAÇO 

MATERIAIS QUANTIDADES (kg/m3) 
TEMP. 

AMBIEN
TE (°C) 

ABATIMENTO 
(mm) Cimento Ag. 

Miúdo 
Ag. 

Graúdo Água 
LDHs 

de 
NO2- 

Nanocáp
sulas de 

SiO2 
Referência 

(REF) 351,0 757 1007 203,2 - - 22 115 

Concreto com 
3% de LDHs de 

nitrito (N3) 
350,1 757 1007 203,2 10,53 - 20 70 

Concreto com 
3% de 

nanocápsulas 
de sílica (S3) 

350,0 757 1007 203,2 - 10,53 23 95 

Concreto com 
6% de LDHs de 

nitrito (N6) 
349,6 757 1007 203,2 21,06 - 20 35 

Concreto com 
6% de 

nanocápsulas 
de sílica (S6) 

349,3 757 1007 203,2 - 21,06 23 70 

Fonte: A autora (2019). 

 

Considerando que as adições apresentavam um aspecto pastoso 

macroscopicamente, estas foram incorporadas a mistura de concreto com uso do 

método comumente utilizado para aditivos, ou seja, previamente misturadas em parte 

da água de amassamento e acrescentadas na mistura de concreto já homogeneizada, 

conforme demonstrado na Figura 20a. 

A escolha desse método teve como finalidade evitar que as adições 

formassem aglomerados, os quais poderiam prejudicar o comportamento reológico da 

mistura, e manter tanto a uniformidade do concreto no estado fresco (Figura 20b) 

quanto a integridade e as características do concreto endurecido. 
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Figura 20 - a) Adição dos LDHs de nitrito em concreto, teor de 6%; b) Aspecto final do concreto 
contendo 6% de LDHs de nitrito. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

Para cada um dos cinco concretos confeccionados foram moldados corpos de 

prova cilíndricos, com diâmetro de 100 mm e altura de 200 mm, em conformidade com 

a NBR 5738 (2015), e corpos de prova prismáticos, com dimensões de (40 x 90 x 100) 

mm, contendo eletrodos de aço carbono (CA-50) e de grafite, específicos para o 

acompanhamento eletroquímico das amostras, baseado no estudo de Bragança 

(2014). Previamente a moldagem, as hastes de aço carbono passaram por limpeza 

química (ASTM G1-03, 2011) e parte de sua área foi protegida com fita de auto fusão 

com o intuito de limitar a área de análise da interação entre o metal e o concreto, como 

apresentado na Figura 21. 

 

Figura 21 - Esquema dos corpos de prova prismáticos de concreto moldados para análise 
eletroquímica. 

 
Fonte: Adaptado de Bragança (2014). 
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O processo de adensamento dos corpos de prova prismáticos foi realizado 

com utilização de uma mesa vibratória, com intuito de não danificar os eletrodos de 

grafite e ainda atingir a homogeneidade do material. 

Após a moldagem, todos os corpos de prova foram mantidos em laboratório e 

desformados com 24 h. A cura dos corpos de prova foi realizada em câmara úmida 

com temperatura de (22 ± 2) °C e umidade relativa do ar maior do que 95% até a idade 

de 28 dias. 

 

3.3 CARACTERIZAÇÃO DAS PROPRIEDADES FÍSICAS E QUÍMICAS DOS 

CONCRETOS COM E SEM ADIÇÃO DOS NANORRESERVATÓRIOS DE 

SÍLICA E LDHS DE NITRITO 

 

Parte dos corpos de prova cilíndricos foi avaliada com intuito de compreender 

os efeitos das adições em conjunto com a matriz cimentícia no decorrer do tempo, 

sem a influência do processo de fissuração e autocicatrização.  

Para caracterizar o concreto de referência e as possíveis mudanças 

mecânicas nos concretos contendo as adições, foram realizados os ensaios de 

resistência à compressão axial (NBR 5739, 2007), resistência à tração por 

compressão diametral (NBR 7222, 2011) e módulo de elasticidade estático (NBR 

8522, 2008) nas idades de 28, 90 e 180 dias. 

Os ensaios mecânicos foram realizados em prensa da marca EMIC com 

capacidade de carga de 200 tf, sendo que foram ensaiados 3 corpos de prova por 

traço de concreto para resistência à tração e módulo estático e 5 corpos de prova para 

resistência à compressão, para cada idade de análise.  

As propriedades físicas e químicas dos concretos foram avaliadas por meio 

das técnicas de resistividade elétrica superficial e velocidade de propagação de ondas 

ultrassônicas (NBR 8802, 2013) com monitoramento periódico até os 250 dias; pelo 

ensaio de absorção de água por capilaridade realizado aos 28 e 180 dias, conforme 

NBR 9779 (2012); e pela técnica de XRD realizada aos 180 dias de idade das misturas 

de concreto. 
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A técnica de resistividade elétrica foi realizada nos corpos de prova em 

condição saturada com o método dos quatro eletrodos de Wenner e equipamento da 

marca Proceq com faixa de medição entre 1 e 1000 kΩ.m. Considerando que o 

monitoramento foi realizado em corpos de prova cilíndricos, aplicou-se um coeficiente 

de fator de forma nos resultados de 0,377, valor este recomendado pela UNE 83988-

2 (2014). As leituras de velocidade de propagação de ondas ultrassônicas no interior 

dos corpos de prova cilíndricos de concreto, em condição seca, foram realizadas por 

transmissão direta, posicionando os transdutores, de 54 kHz, nas faces opostas do 

corpo de prova com equipamento da marca Proceq, modelo PUNDIT PL-200. Os 

corpos de prova utilizados para monitoramento contínuo utilizando as duas técnicas 

foram os mesmos em todas as leituras, sendo 2 corpos de prova por mistura de 

concreto, e todos foram mantidos em câmara úmida nos intervalos de ensaio. 

Para o ensaio de absorção de água por capilaridade foram avaliados 3 corpos 

de prova por mistura de concreto, nas duas idades analisadas, sendo os resultados 

expressos em gramas de água absorvidas por centímetro quadrado de concreto em 

um período de 72h de contato, seguindo o proposto pela NBR 9779 (2012). 

Para a realização do ensaio de XRD, as amostras com 180 dias passaram por 

um processo de moagem para obtenção de cerca de 10 g de material em pó de cada 

mistura de concreto. A análise foi realizada em equipamento de difração Bruker, 

modelo D8 Advanced Eco, com radiação de cobre, comprimento de onda λ de 1,54 Å, 

varredura em 2θ entre 5° e 70°, tensão de 40 kV, corrente de 25 mA, passo de 0,02° 

a cada 0,1 s, sendo utilizados os padrões do “Crystallography Open Dat (COD)” e do 

software MATCH! (Phase Identification from Powder Diffraction) para identificação das 

fases químicas. 

Por fim, as amostras foram observadas em superfície de fratura por meio da 

técnica microscópica de FEG/SEM com EDS nas idades de 28, 90 e 180 dias, em 

equipamento TESCAN, modelo VEGA 3, sendo que todos os fragmentos foram 

previamente metalizados com ouro. 

Todos corpos de prova cilíndricos que não passaram pelo processo de 

fissuração foram mantidos em câmara úmida [(22 ± 2) °C e U.R.>95%] até as idades 

definidas para realização dos ensaios. 
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3.4 ENVELHECIMENTO DOS CONCRETOS EM DIFERENTES AMBIENTES DE 

EXPOSIÇÃO 

 

Os corpos de prova cilíndricos que passaram pelo processo de fissuração, 

juntamente com os corpos de prova prismáticos, foram divididos em grupos e 

submetidos a diferentes ambientes de exposição para envelhecimento, sendo estes: 

- Câmara úmida – parte das amostras, compreendendo os cinco traços de 

concreto, foi mantida em câmara úmida com temperatura de (22 ± 2) °C e umidade 

relativa do ar acima de 95% como padrão de referência para futuras comparações. 

- Envelhecimento em ambiente externo – mantidos em ambiente atmosférico 

natural na cidade de Curitiba – PR (Figura 22), a uma temperatura entre 7 °C e 28 °C 

e umidade relativa do ar entre 41 e 99% (INMET, 2018), com o intuito de acompanhar 

o efeito das adições em concreto sem contato com íons agressivos. 

 

Figura 22 - Corpos de prova de concreto expostos em ambiente externo. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

- Envelhecimento em câmara de dióxido de enxofre (SO2) – mantidos sob 

ciclos diários de molhagem e secagem, sendo a primeira fase de 8 h a temperatura 

de 40 °C em atmosfera úmida saturada, com concentração de 2% de SO2 em massa 

em relação ao volume da câmara, utilizando solução de NaSO2; e a segunda fase de 

16 h em condições ambiente; seguindo procedimento adaptado da NBR 8096 (1983). 

- Envelhecimento em câmara de névoa salina de cloreto de sódio (NaCl) – 

mantidos sob ciclos diários de molhagem e secagem, sendo a primeira fase de 8 h a 
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temperatura de 40 °C em atmosfera úmida saturada, com concentração de 5% de 

NaCl em massa em relação ao volume de água; e a segunda fase de 16 h a 

temperatura de 25 °C; seguindo procedimento adaptado da NBR 8094 (1983). 

No fluxograma da Figura 23 estão apresentados a divisão dos corpos de prova 

e os procedimentos adotados para envelhecimento das amostras de concreto armado. 

 

Figura 23 - Fluxograma da divisão e disposição dos corpos de prova de concreto em diferentes 
ambientes de exposição. 

 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

Os corpos de prova cilíndricos fissurados e os corpos de prova prismáticos 

foram expostos às diferentes condições já descritas por 180 dias, sendo realizados 

diferentes ensaios no decorrer desse tempo. 

 

3.5 ANÁLISE ELETROQUÍMICA DOS CORPOS DE PROVA PRISMÁTICOS 

EXPOSTOS A DIFERENTES MEIOS 

 

Os corpos de prova prismáticos de concreto moldados com armadura de aço 

carbono (CA-50) não passaram pelo processo de fissuração prévia, no entanto, foram 

expostos às diferentes condições juntamente com os corpos de prova cilíndricos 
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fissurados, como demonstrado no fluxograma contendo a divisão dos corpos de prova 

(Figura 23). Seu monitoramento foi realizado pela técnica de espectroscopia de 

impedância eletroquímica (EIS) antes e ao longo do processo de exposição, em 

conformidade com a ASTM G106-89 (2015). Na Figura 24a está apresentada uma 

representação esquemática do sistema necessário para realização do ensaio 

eletroquímico. Na Figura 24b está disposto o sistema de célula eletroquímica real 

utilizado no presente trabalho. 

 

Figura 24 - a) Representação esquemática de célula eletroquímica para ensaio de EIS; b) Sistema de 
célula eletroquímica utilizado para as medições. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

Após 28 dias de cura úmida, os concretos foram caracterizados por EIS, 

previamente à exposição, com intuito de detectar a distribuição dos nanorreservatórios 

de sílica e LDHs de nitrito na matriz cimentícia e determinar a resposta eletroquímica 

inicial dessas adições em concreto. Na sequência, com os corpos de prova já 

expostos, foram realizadas leituras de EIS aos 28, 90 e 180 dias de exposição, sendo 

que os cinco traços de concreto (REF, N3, N6, S3, S6) foram avaliados em cada uma 

das quatro exposições (câmara úmida, ambiente externo, câmara de névoa salina, e 

câmara de SO2).  

Os ensaios foram realizados em sistema eletroquímico da marca Ecochemie, 

modelo Autolab – PGSTAT 100. Para as medições foi aplicado um sinal de amplitude 

de 25 mV, em um intervalo de frequência de 1 MHz a 0,01 Hz, em potencial de circuito 

aberto (estabilizado, previamente à medição, por 60 s), sendo adquiridos 7 pontos por 

década, utilizando metodologia similar à de Serdar, Zulj e Bjegovic (2013) e Bragança 

et al. (2016). Foram analisados 2 corpos de prova por traço de concreto, em cada uma 
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das exposições, sendo que os resultados apresentados correspondem a um corpo de 

prova selecionado, entre os dois analisados, pela regularidade e continuidade nos 

dados durante as idades do estudo. No momento das leituras os corpos de prova 

encontravam-se saturados e as medidas foram realizadas em relação a um eletrodo 

de referência de calomelano saturado.  

 

3.6 ESTUDO DO PROCESSO DE AUTOCICATRIZAÇÃO DOS CONCRETOS 

EXPOSTOS A DIFERENTES MEIOS 

 

Após 28 dias em cura úmida, parte dos corpos de prova cilíndricos foram 

fissurados, previamente a sua exposição a diferentes condições, com a finalidade de 

visualizar o processo de autocicatrização, sendo que foram englobados nessa fase o 

traço de referência e os outros quatro traços contendo as adições de 

nanorreservatórios de sílica e LDHs de nitrito, nos teores de 3,0% e 6,0%. 

 

3.6.1 Procedimento de fissuração 

 

As fissuras foram produzidas com uso da prensa da marca EMIC, com 

capacidade de carga de 200 tf, e com a metodologia do ensaio de resistência à tração 

por compressão diametral (NBR 7222, 2011), seguindo o proposto por Roig-Flores et 

al. (2015). 

Esse método foi adotado por permitir o controle da abertura das fissuras, 

sendo que Roig-Flores et al. (2015) relataram aberturas entre 0 e 0,3 mm e Suleiman 

e Nehdi (2018) obtiveram aberturas entre 0,05 e 0,5 mm. Além desse aspecto, as 

fissuras surgem no centro do corpo de prova devido ao posicionamento deste durante 

o ensaio (Figura 25), o que facilita a visualização e a posterior coleta de amostras na 

região da abertura. 
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Figura 25 - Posicionamento de corpo de prova cilíndrico durante procedimento de fissuração. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 
Com a finalidade de controlar a aplicação do carregamento e evitar a ruptura 

dos corpos de prova foi definido um procedimento de fissuração representado no 

esquema da Figura 26. O processo ocorre com a aplicação contínua da carga com 

uma velocidade baixa (300 N/s) para acompanhamento visual do corpo de prova e da 

curva de carregamento (Figura 26a). Na sequência do ensaio, há um princípio de 

fissuração no corpo de prova e a prensa detecta uma queda de resistência do concreto 

(Figura 26b). Quando a queda de resistência do concreto chega a 1% (290 kgf ou 

2844 N), sendo esse 1% em relação a carga máxima delimitada para o ensaio (29000 

kgf ou 284393 N), a prensa interrompe a aplicação de carga e alivia o carregamento 

(Figura 26c).  

 

Figura 26 – Procedimento de fissuração: a) Aplicação de carga com baixa velocidade; b) Início de 
fissuração e queda de resistência do concreto; c) Interrupção do ensaio e liberação da carga 

aplicada. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 
Utilizando esse procedimento foram obtidos os corpos de prova com 

fissuração prévia para exposição em diferentes ambientes e acompanhamento do 

processo de autocicatrização. Todas as aberturas selecionadas para o estudo ficaram 



78 
 

compreendidas em um intervalo de 0,1 e 0,4 mm, verificadas com fissurômetro da 

marca Celco, ampliação de 8 vezes e escala 0,1 mm. 

 

3.6.2 Ensaios de monitoramento do processo de autocicatrização 

 

Em relação aos corpos de prova previamente fissurados, após 28 e 180 dias 

de exposição nas diferentes condições de envelhecimento já explicitadas (Figura 23), 

foram realizados os ensaios de absorção de água por capilaridade (NBR 9779, 2012) 

e resistência à tração por compressão diametral (NBR 7222, 2011), sendo utilizados 

3 corpos de prova por traço de concreto em ambos os ensaios. A propriedade 

mecânica de resistência à tração foi aplicada nessa etapa por ser uma das primeiras 

a ser afetada por mudanças microestruturais no concreto (MÜLLAUER; BEDDOE; 

HEINZ, 2013; PEREIRA, 2015). 

A técnica de resistividade elétrica superficial foi empregada, com 

monitoramento periódico até os 180 dias de exposição das amostras, em 2 corpos de 

prova por traço de concreto, seguindo o procedimento descrito para os corpos de 

prova sem fissuração; a fim de analisar os efeitos das adições durante o processo de 

autocicatrização e em contato com ambientes agressivos. 

Com o início da exposição dos corpos de prova cilíndricos fissurados a 

diferentes ambientes iniciou-se um monitoramento dos concretos com as técnicas de 

microscopia ótica e FEG/SEM com EDS, realizadas aos 28, 90 e 180 dias de 

exposição. Esse estudo contínuo teve por finalidade acompanhar as interações entre 

a matriz cimentícia e as adições estudadas, além de observar o processo de 

autocicatrização do material ao longo do tempo. 

As imagens de microscopia ótica foram obtidas em equipamento SEM Sample 

Preparation System Technoorg Linda, modelo SC-1000, utilizando a câmera CCD de 

alta resolução com zoom manual de 50 a 400 vezes de ampliação. A técnica de 

FEG/SEM com EDS foi realizada, em equipamento TESCAN, modelo VEGA 3, sem 

metalização prévia, sendo que as amostras avaliadas nas duas técnicas foram 

retiradas da região contendo a fissura conforme Figura 27. 
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Figura 27 - Representação esquemática da região de retirada de amostras nos corpos de prova 
contendo fissura para acompanhamento por técnicas de microscopia. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

Após 180 dias de exposição das amostras, foi realizado a análise do material 

por XRD, sendo que o material para o ensaio foi retirado da região da fissura (Figura 

28) e passou por um processo de moagem para obtenção de cerca de 5 g de amostra 

em pó para cada mistura de concreto. 

 

Figura 28 – a) Representação esquemática da região de retirada de amostras nos corpos de prova 
contendo fissura para realização da análise de XRD após 180 dias de exposição; b) Corpo de prova 

de concreto após retirada de amostra para realização de análise de XRD. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

As definições do ensaio seguem aquelas apresentadas anteriormente para os 

concretos sem fissuração, sendo que a identificação das fases químicas foi realizada 

com uso do banco de dados do “Crystallography Open Dat (COD)” e do software 

MATCH! (Phase Identification from Powder Diffraction) para determinação dos 

produtos formados durante a evolução do processo de autocicatrização dos concretos 

em diferentes ambientes.
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4 RESULTADOS E DISCUSSÕES 

 

Nesta seção estão apresentados os resultados obtidos no presente trabalho, 

referentes a caracterização dos materiais, ao desempenho dos concretos 

confeccionados e ao processo de autocicatrização ao longo do tempo; além das 

conclusões geradas na interpretação e discussão destes. 

 

4.1 CARACTERIZAÇÃO DE MATERIAIS 

 

Os resultados da caracterização do cimento selecionado, cimento Portland 

CPV-ARI, estão apresentados nas Tabela 7 e Tabela 8. Os valores obtidos 

encontram-se dentro das especificações técnicas que classificam esse cimento como 

de alta resistência inicial (NBR 5733, 1991) e atendem os requisitos de cimento 

Portland da NBR 16697 (2018). 

Tabela 7 – Caracterização física do cimento. 
Propriedades Cimento CPV ARI 

Resistência à compressão (MPa) 
1 dia 15,7 
3 dias 29,7 
7 dias 34,4 

Expansabilidade (mm)  0,0 

Finura (%) 
#75 μm (n° 200) 1,2 
#45 μm (n° 325) 1,4 

Massa específica (g/cm3)  3,03 
Consistência normal (%)  29,8 

Tempo de pega (h:min) 
Início de pega 3:50 
Fim de pega 5:50 

Finura método Blaine (cm2/g)  4900 
Fonte: A autora (2019). 

 

Tabela 8 - Caracterização química do cimento por XRF. 
CaO 
(%) 

SiO  
(%) 

Al O  
(%) 

Fe O  
(%) 

MgO 
(%) 

SO  
(%) 

K2O 
(%) 

Na2O 
(%) 

P2O5 
(%) 

TiO2 
(%) 

MnO 
(%) 

P. F. 
(%) 

Soma 
(%) 

61,69 18,72 4,27 2,88 4,04 2,77 1,13 0,09 0,15 0,19 0,04 3,59 99,57 
Fonte: A autora (2019). 
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Em relação aos agregados graúdo e miúdo utilizados, eles possuem a mesma 

origem mineralógica, ambos graníticos, e sua caracterização física está apresentada 

na Tabela 9. O agregado miúdo apresenta módulo de finura de 2,96 e as partículas 

possuem diâmetro máximo característico de 4,8 mm. O agregado graúdo possui 

módulo de finura de 7,02 e diâmetro máximo característico de 25 mm. Na Figura 29 e 

Figura 30 estão apresentadas as composições granulométricas para as duas frações 

utilizadas do material, sendo que ambas encontram-se dentro da zona utilizável, 

quase que em sua totalidade. 

Tabela 9 - Resultados obtidos para a caracterização dos agregados. 
Propriedades Agregado miúdo Agregado graúdo 

Massa específica seca (g/cm3) 2,58 2,63 
Massa específica aparente (g/cm3) 2,60 2,59 

Massa unitária (kg/m3) 1570 1420 
Volume de vazios (%) 39,1 45,9 

Material pulverulento (%) 7,4 0,4 
Absorção de água (%) 0,3 0,6 

Índice de forma - 2,8 
Fonte: A autora (2019). 

 

Figura 29 - Curva de distribuição granulométrica do agregado miúdo. 

 
Fonte: A autora (2019). 
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Figura 30 - Curva de distribuição granulométrica do agregado graúdo. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

O agregado empregado como graúdo e miúdo foi analisado quanto a 

reatividade álcali-agregado e não apresentou potencial reativo em meio alcalino, com 

expansão resultante final média (aos 30 dias) de aproximadamente 0,1%, abaixo do 

limite de 0,19% estabelecido pela NBR 15577 (2008), conforme demonstrado na 

Figura 31. 

 

Figura 31 - Gráfico de expansão em barras de argamassa pelo método acelerado. 

 
Fonte: A autora (2019). 
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Pela análise de XRD (Figura 32) e EBSD do agregado (Figura 33), sendo que 

o último fornece um mapa de contorno de grãos, foi possível identificar que a origem 

mineralógica do agregado é composta de quartzo (AMARELO), aproximadamente 

38%, e 56,5% de microclínio (VERDE), o que confirma a sua origem granítica.  

 

Figura 32 - Caracterização mineralógica do agregado por XRD. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

Figura 33 - Imagem por contraste de bandas (mapa de contorno de grãos) do agregado graúdo obtida 
por meio da técnica de EBSD, na qual amarelo corresponde ao quartzo e verde ao microclínio. 

 
Fonte: A autora (2019). 
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As caracterizações das nanocápsulas de sílica e dos LDHs de nitrito por meio 

das técnicas de XRF e XRD estão apresentadas na Tabela 10 e na Figura 34, 

respectivamente. 

 

Tabela 10 - Caracterização química das nanocápsulas de sílica e dos LDHs de nitrito por XRF. 

Adições SiO  (%) ZnO (%) Al2O3 (%) P2O5 (%) CaO (%) Perda ao 
Fogo (%) 

Nanocápsulas de sílica 88,55 <0,1 - 0,7 0,2 10,54 
LDHs de nitrito 0,1 61,05 5,9 0,3 0,1 32,04 

Fonte: A autora (2019). 

 

Figura 34 - Caracterização química por XRD: a) das nanocápsulas de sílica e; b) dos LDHs de nitrito. 

 
Fonte: A Autora (2019). 

 

Em relação as nanocápsulas de sílica, sua fase química baseia-se, quase que 

inteiramente, nos elementos silício (Si) e oxigênio (O). Além disso, o padrão de 

difração de raios-X (Figura 34a) apresentou um alo amplo entre 15° e 35° confirmando 

a estrutura amorfa do material e corroborando com os padrões observados por Maia 

et al. (2012); Zhao, Liu e Hu (2016); e Mantovani et al. (2018). 

No que diz respeito aos LDHs de nitrito, como base da sua composição 

química foram identificados os elementos zinco (Zn) e alumínio (Al), os quais estão 

intercalados compondo as lamelas do nanomaterial selecionado. Com o difratograma 

obtido, foi possível detectar determinados planos de reflexão, indicados na Figura 34b, 

os quais são condizentes com os planos obtidos para os materiais do tipo Hidróxidos 

Duplos Lamelares (LDH), conforme apontado por diferentes pesquisadores (ENNADI 
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et al., 2000; JAUBERTIE et al., 2006; MARANGONI et al., 2009; TAMAKI et al., 2012; 

CASTRO et al., 2016; JAERGER et al., 2017; CIOTTA et al., 2018; MANTOVANI et 

al., 2018). 

Nas Figura 35 e Figura 36 estão dispostas as imagens de microscopia obtidas 

por FEG/SEM com EDS para as nanocápsulas de sílica. 

 

Figura 35 - Imagem microscópica das nanocápsulas de sílica (SiO2). 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

Figura 36 - Imagem microscópica de uma esfera individual de sílica, definindo o diâmetro da partícula. 

 
Fonte: A autora (2019). 
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Por meio das imagens de microscopia foi identificado que as nanocápsulas de 

sílica possuem partículas com morfologia esférica, com diâmetro máximo em torno de 

250 nm (Figura 36), sendo que a análise de EDS confirmou a caracterização química 

do material observada anteriormente por XRF. Ressalta-se, para fins de comparação, 

que a dimensão das partículas de cimento e de adições, a exemplo a cinza volante e 

cinza de casca de arroz, encontram-se na faixa entre 1 a 100 μm (MEHTA; 

MONTEIRO, 2014; PINKOSKI; OLIVEIRA, 2016). 

A análise de FEG/SEM com EDS realizada para os nanorreservatórios do tipo 

LDHs de nitrito está apresentada na Figura 37. 

 

Figura 37 - Imagem microscópica dos LDHs contendo nitrito (NO2-). 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

Observando a microscopia do material, foi possível distinguir uma 

sobreposição de várias lamelas, sendo que a espessura das camadas possui 

dimensões menores que 200 nm. No entanto, as partículas de LDH não apresentaram 

uma morfologia definida na ampliação atingida. Identificou-se, ainda, a presença dos 

mesmos elementos encontrados no resultado de XRF, por meio do espectro de EDS. 

Devido a uma limitação da técnica de EDS, que não detecta os picos de raios-X 

característicos de elementos químicos com baixo número atômico como o carbono, 

nitrogênio, oxigênio e o flúor (RO et al., 2003; GAZULLA et al., 2013), não foi possível 
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comprovar a presença dos elementos correspondentes aos íons nitrito (NO2-) no 

espectro obtido. 

Os valores médios obtidos no ensaio de Chapelle modificado (NBR 15895, 

2010) para as nanocápsulas de sílica e LDHs de nitrito foram de 557 e 532 mg de 

Ca(OH)2/g, respectivamente. Segundo Raverdy et al. (1980) o valor mínimo de 

consumo de hidróxido de cálcio necessário para o material apresentar atividade 

pozolânica é de 436 mg de Ca(OH)2/g, porém a normativa francesa (NF P18-513, 

2010) define o valor mínimo em 700 mg de Ca(OH)2/g. Considerando os limites 

propostos, os valores obtidos para ambos os nanomateriais ficaram acima do limite 

mínimo proposto por Raverdy et al. (2018) e, assim, ambos os materiais possuem 

potencial pozolânico, da forma como foram ensaiados (após secagem e moagem dos 

mesmos). 

Por fim, é importante ressaltar que as caracterizações dos nanomateriais 

foram realizadas com as amostras em pó, passando previamente por um processo de 

moagem e secagem; e a inserção dos materiais no processo de dosagem se deu em 

configuração pastosa. Sendo assim, a análise da interação entre as adições 

empregadas com o concreto é essencial para compreender as alterações, tanto físicas 

quanto químicas, que os nanorreservatórios podem causar no concreto previamente 

ao processo de fissuração e exposição a diferentes ambientes. 

 

4.2 PROPRIEDADES FÍSICAS E QUÍMICAS DOS CONCRETOS COM E SEM 

ADIÇÃO DOS NANORRESERVATÓRIOS DE SÍLICA E LDHS DE NITRITO 

 

Na Figura 38 estão apresentados os resultados do ensaio de resistência à 

compressão axial, em MPa, realizados para os cinco traços de concreto após 28, 90 

e 180 dias em cura úmida. 

 

 

 

 



88 
 

Figura 38 – a) Resistência à compressão axial e; b) Módulo de elasticidade estático das amostras de 
concreto aos 28, 90 e 180 dias. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

Para todos os traços de concreto foi identificado uma tendência de aumento 

nos valores de resistência à compressão a medida que as idades avançaram (Figura 

38a). Isso ocorreu devido ao processo de hidratação contínua do cimento, no qual os 

poros e vazios são preenchidos gradativamente pela formação de novos compostos 

hidratados na matriz cimentícia (MEHTA; MONTEIRO, 2014; NEVILLE, 2015; 

MEDEIROS-JUNIOR; LIMA, 2016). Verificou-se que houve um aumento nos valores 

de resistência à compressão proporcional ao aumento do teor de LDHs de nitrito (3 e 

6%), chegando a valores 11,13% e 15,32% superiores, em relação ao traço de 

referência, aos 180 dias. Esses resultados indicam uma densificação da matriz 

cimentícia, proporcionada pela presença da adição nanométrica. 

Segundo diversos autores (LI; XIAO; OU, 2004; LI et al., 2006; QING et al., 

2007; SANCHEZ, SOBOLEV, 2010; SAID et al., 2012; BEHFARNIA; SALEMI, 2013; 

LI et al., 2014; BRAGANÇA et al., 2016; REN; LAI; GAO, 2018), esse efeito ocorre 

devido ao possível controle de crescimento que o nanomaterial causa na formação do 

C-S-H, o que resulta em uma redução nos vazios e poros da matriz. Ou, ainda, devido 

ao aperfeiçoamento das ligações de interação entre agregado e a pasta que o 

nanomaterial proporciona, ao estar junto com o C-S-H, pela sua elevada área 

superficial e grande potencial reativo, que gera uma zona de interface pasta/agregado 

mais resistente à solicitações mecânicas. Além dos fatores mencionados, o tamanho 

reduzido das partículas adicionadas pode gerar o chamado “efeito fíler”, no qual o 
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material se deposita preenchendo os poros e vazios remanescentes na pasta 

cimentícia e contribui para sua densificação (SAID et al., 2012; BEHFARNIA; SALEMI, 

2013; BRAGANÇA et al., 2016; KHALOO; MOBINI; HOSSEINI, 2016; NORHASRI; 

HAMIDAH; FADZIL, 2017). 

Analisando os resultados de módulo de elasticidade estático para os 

concretos contendo adição dos nanorreservatórios do tipo LDHs de nitrito (Figura 

38b), foi constatado que os valores não apresentaram diferença significativa em 

relação ao traço de referência nas três idades analisadas, comprovado pelo teste de 

Tukey para um intervalo de confiança de 95%. Ou seja, o nanomaterial adicionado 

manteve o comportamento dessa propriedade, mesmo com a presença da adição, até 

a idade de 180 dias. 

Em relação aos traços com adição de nanocápsulas de sílica, foi identificado 

o comportamento oposto, havendo o decréscimo nos valores tanto de resistência à 

compressão quanto de módulo de elasticidade estático a medida que o teor de adição 

(3 e 6%) aumentou, chegando a uma redução de 12,48% e 19,27%; e de 4,76% e 

6,98%, respectivamente, em relação ao traço de referência, aos 180 dias. Esse 

decréscimo nos valores pode ter ocorrido devido ao teor de nanocápsulas adotado, 

visto que alguns pesquisadores relatam que altas porcentagens de adição 

nanométricas na mistura, normalmente acima de 5%, podem reduzir a resistência à 

compressão do concreto já aos 28 dias (BEHFARNIA; ROSTAMI, 2017; REN; LAI; 

GAO, 2018). 

Esse efeito pode ser explicado devido a superfície específica das 

nanopartículas ser muito maior do que a do cimento, o que afeta significativamente a 

trabalhabilidade do concreto mesmo quando a relação água/cimento da mistura é 

mantida. Para os concretos contendo as nanocápsulas de sílica esse efeito foi 

constatado na mistura pela redução nos valores de abatimento do tronco de cone 

(NBR NM 67, 1998) em relação ao traço de referência (Tabela 6). E pelo retardo no 

tempo de endurecimento dos concretos, o qual não permitiu a desmoldagem dos 

corpos de prova após 24 horas, como as demais misturas, devido ao seu aspecto 

úmido e quebradiço nessa idade (Figura 39). 
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Figura 39 - Aspecto do corpo de prova de concreto contendo 6% de nanocápsulas de sílica após 24 
horas de moldagem da mistura. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 
A mudança nessa propriedade do estado fresco repercutiu negativamente nas 

reações de hidratação e, consequentemente, levou à redução da resistência à 

compressão do concreto, conforme constatado por Ren, Lai e Gao (2018). 

No entanto, mesmo com a redução, os valores de resistência à compressão 

encontram-se acima de 25 MPa e, sendo assim, essas misturas de concreto são 

adequadas para uso em elementos estruturais, segundo a NBR 6118 (2014). Somado 

a isso, ressalta-se que as nanopartículas de sílica estão encapsuladas e, como os 

corpos de prova ensaiados para esta propriedade não passaram por um processo de 

fissuração prévia, o material não teve um estímulo para que houvesse rompimento 

das cápsulas e início de um processo de reação com a pasta cimentícia. 

As variações nos resultados de resistência à compressão discutidas foram 

analisadas estatisticamente pelo Teste de Tukey, sendo que os traços contendo tanto 

as nanocápsulas de sílica quanto os LDHs de nitrito possuem variações significativas 

em relação ao traço de referência nas três idades analisadas, para um intervalo de 

confiança de 95%. Para os valores de módulo de elasticidade estático, apenas os 

resultados referentes aos traços contendo as nanocápsulas de sílica apresentaram 

diferença significativa, em relação ao traço de referência, após análise pelo teste de 

Tukey, para o mesmo intervalo de confiança. 
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Na Figura 40 estão apresentados os resultados referentes ao ensaio de 

resistência à tração por compressão diametral realizado para os cinco traços de 

concreto, nas idades de 28, 90 e 180 dias. 

 

Figura 40 – Resistência à tração por compressão axial das amostras de concreto aos 28, 90 e 180 
dias. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

Para o traço de referência foi constatada uma queda nos valores de 

resistência à tração entre as idades de 28 e 90 dias, a qual foi atribuída a diferença 

entre os corpos de prova ensaiados nas duas idades. 

Com os resultados de resistência à tração por compressão diametral 

constatou-se que não houve diferença significativa entre os traços contendo os 

nanorreservatórios do tipo LDHs de nitrito (3% e 6%) em relação ao traço de referência 

nas três idades analisadas, sendo comprovado pelo teste de Tukey com um intervalo 

de confiança de 95%. Este comportamento indicou que a presença dessa adição não 

prejudicou essa propriedade, corroborando com o observado para o módulo de 

elasticidade estático do concreto. 

No que corresponde aos traços contendo nanocápsulas de sílica houve 

decréscimo dos valores de resistência à tração a medida que o teor de adição 

aumentou, chegando a uma redução de 23,36% e 28,08% para os traços com 3% e 

6% de adição, respectivamente, em comparação com o traço de referência aos 180 
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dias. Essa variação foi confirmada pelo teste de Tukey, para um intervalo de confiança 

de 95%, como significativa aos 28 e 180 dias. Novamente, essa redução pode ser 

devido a alta superfície específica das nanopartículas que interfere no estado fresco 

do concreto e prejudica o desenvolvimento das suas propriedades mecânicas (REN; 

LAI; GAO, 2018). Ou pela aglomeração do nanomaterial no interior da matriz 

cimentícia, formando regiões onde o processo de hidratação do cimento é dificultado 

(SANCHEZ; SOBOLEV, 2010; BEHFARNIA; SALEMI, 2013; BRAGANÇA et al., 2016; 

KHALOO; MOBINI; HOSSEINI, 2016; BEHFARNIA; ROSTAMI, 2017; NORHASRI; 

HAMIDAH; FADZIL, 2017). 

Os dados obtidos no ensaio de absorção de água por capilaridade realizado 

para os concretos, após 28 e 180 dias em cura úmida, estão expostos na Figura 41. 

 

Figura 41 - Absorção de água por capilaridade dos concretos: a) aos 28 e; b) 180 dias. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

Verificou-se que os valores de absorção de água por capilaridade diminuíram 

no decorrer do tempo para todos os concretos analisados. Essa redução provém da 

própria hidratação do cimento, onde os novos compostos formados na matriz 

cimentícia preenchem os poros e vazios que antes eram acesso à passagem de água 

no concreto (MEHTA; MONTEIRO, 2014; NEVILLE, 2015; MEDEIROS-JUNIOR; 

LIMA, 2016). 

Em relação aos traços contendo adição dos nanorreservatórios de sílica e 

LDHs de nitrito, por meio do teste de Tukey, para um intervalo de confiança de 95%, 
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não foi atestada diferença significativa desses em relação ao traço de referência nas 

duas idades analisadas. Essa continuidade nos resultados, mesmo para concretos 

com composições distintas, pode ser explicada por serem diferentes fatores que 

influenciam na propriedade de absorção por capilaridade: os poros do concreto em si, 

o diâmetro desses, a distribuição deles na matriz, a sua interconectividade e até a 

tortuosidade da trajetória dos fluídos; ocasionando os valores muito próximos 

observados (HOPPE FILHO, 2002; GANS, 2017).  

Somado a isso, conforme já discutido, os concretos analisados nessa etapa 

não passaram pelo processo de fissuração prévia, sendo assim, os nanomateriais não 

tiveram estímulo para reagir em todo seu potencial com a matriz cimentícia e estarão 

disponíveis para atuação quando for necessário. 

Na Figura 42 estão dispostos os resultados de resistividade elétrica 

superficial, em kΩ.cm, após aplicação do fator de forma, obtidos quinzenalmente, para 

os cinco traços de concreto, até a idade de 250 dias. 

 

Figura 42 - Resistividade elétrica superficial para os concretos estudados até os 250 dias. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

Analisando os resultados, observou-se uma tendência de acréscimo dos 

valores de resistividade elétrica em todos os traços de concreto até a idade de 187 

dias. Esse comportamento deve-se ao processo de hidratação do cimento em si, ou 
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seja, as reações de hidratação geram produtos que preenchem a matriz cimentícia e 

elevam a resistência a passagem de corrente elétrica do material (ANDRADE; 

D’ANDRÉA, 2011; MEDEIROS-JÚNIOR; LIMA, 2016). 

Para os concretos contendo os nanorreservatórios do tipo LDHs de nitrito não 

houve diferença significativa entre estes, em relação ao traço de referência, no 

decorrer do tempo de análise. Apesar da melhoria na zona de transição 

pasta/agregado e do preenchimento dos poros e vazios que a adição nanométrica 

pode ocasionar (SAID et al., 2012; BEHFARNIA; SALEMI, 2013; BRAGANÇA et al., 

2016; KHALOO; MOBINI; HOSSEINI, 2016; NORHASRI; HAMIDAH; FADZIL, 2017; 

REN; LAI; GAO, 2018), e do aumento observado nos valores de resistência à 

compressão axial para os concretos contendo esses nanorreservatórios; a estrutura 

química dos LDHs pode ter influenciado na resistividade elétrica o que acarretou na 

estabilidade dos resultados em comparação com o concreto de referência. 

A propriedade de condutividade elétrica é intrínseca aos nanorreservatórios 

do tipo LDH, e é essencial para gerar uma resposta eletroquímica eficiente quando 

esses reservatórios são combinados com materiais metálicos para proteção contra a 

corrosão (HAN et al., 2013; SUN et al., 2018). Adicionalmente, as características do 

ânion que encontra-se intercalado nas lamelas, bem como sua interação com as 

moléculas de água no espaço interlamelar e as dimensões do hidróxido duplo lamelar 

(LDH), que está sendo adicionado em determinada matriz, podem resultar em um 

aumento da condutividade  elétrica do material final, conforme relatado por Furukawa 

et al. (2011), Tamaki et al. (2012), Ahmed, Talib e Hussein (2016) e Ciotta et al. (2018). 

Além do exposto, foi constatado que os traços contendo adição de 

nanocápsulas de sílica, nos teores de 3% e 6%, apresentaram os maiores valores de 

resistividade elétrica em todas as idades de monitoramento, chegando a aumentos de 

78,46% e 82,39%, respectivamente, na idade de 250 dias, em comparação com o 

valor obtido para o traço de referência nessa idade. Esse aumento pode ter ocorrido 

devido a uma melhoria na microestrutura dos concretos causada pelo nanomaterial, 

diminuindo a dimensão dos poros e sua interconectividade (SAID et al., 2012; 

BEHFARNIA; SALEMI, 2013; QUERCIA et al., 2014; KHALOO; MOBINI; HOSSEINI, 

2016; NORHASRI; HAMIDAH; FADZIL, 2017). Ou pela diminuição da concentração 

iônica (principalmente de OH-) na solução de poros do concreto que a adição de sílica 
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pode provocar, sendo que esse fenômeno não interferiu de maneira a aprimorar a 

resposta mecânica do material (QUERCIA et al., 2014; KHALOO; MOBINI; HOSSEINI, 

2016). 

Os resultados do monitoramento periódico da velocidade de propagação de 

ondas ultrassônicas, em m/s, no interior dos cinco traços de concreto, até a idade de 

250 dias, estão apresentados no gráfico da Figura 43. 

 

Figura 43 - Velocidade de propagação ultrassônica dos concretos estudados até os 250 dias. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

O comportamento das curvas foi similar durante todo o processo de 

monitoramento, sendo que o traço contendo 6% de adição de nanocápsulas de sílica 

(S6) apresentou os menores valores de velocidade de propagação ultrassônica. No 

entanto, mesmo os resultados obtidos para o traço S6 ainda encontram-se dentro do 

intervalo proposto por Rincón et al. (1998) que considera o concreto como de ótima 

qualidade (velocidade de propagação entre 3500 e 4500 m/s). Posto isto, as adições 

de nanorreservatórios de sílica e LDHs de nitrito no concreto não influenciaram 

significativamente na propriedade de velocidade de propagação ultrassônica até a 

idade analisada. 

A microestrutura dos concretos confeccionados foi analisada pela técnica de 

FEG/SEM com EDS após 28 dias, 90 e 180 dias de cura úmida, previamente à 

fissuração dos corpos de prova e à exposição destes. Na Figura 44 está disposta uma 
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comparação entre as microestruturas do traço de referência com os traços contendo 

as adições das nanocápsulas de sílica e LDHs de nitrito, ambas nos teores de 3% e 

6%, aos 28 dias. 

 

Figura 44 - Imagens de microscopia das amostras de concreto aos 28 dias: a)traço de referência; 
b)traço contendo 3% de LDHs de nitrito; c)traço contendo 6% de LDHs de nitrito; d)traço contendo 3% 

de nanocápsulas de sílica; e)traço contendo 6% de nanocápsulas de sílica. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

Ao observar a comparação foi possível inferir que as microestruturas dos 

traços de concreto são similares aos 28 dias, ou seja, os traços contendo as adições 

não apresentaram descontinuidades e a matriz cimentícia destes se assemelha a do 

traço de referência. Isso indica que, mesmo o emprego dos maiores teores de adição 

das nanocápsulas de sílica e LDHs de nitrito, a integridade da pasta cimentícia e a 

formação dos produtos de hidratação não foram comprometidas. 

Em relação a localização das partículas adicionadas, devido aos LDHs de 

nitrito não apresentarem morfologia definida, conforme apresentado na caracterização 
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do material (Figura 37), não foi possível localizar visualmente sua presença na matriz 

cimentícia estando estes provavelmente encobertos pelos produtos de hidratação, aos 

28 dias. Já algumas das nanocápsulas de sílica foram localizadas distribuídas na 

superfície dos agregados graúdos, conforme Figura 45, e, em conjunto ao observado, 

podem também estar envoltas pelos produtos do cimento hidratado, dificultando sua 

visualização em outras regiões da matriz.  

 

Figura 45 - Microestrutura do traço contendo 3% de adição de nanocápsulas de sílica, aos 28 dias: a) 
aproximação de 1500 vezes; b) nanocápsula de sílica adsorvida na parede no agregado graúdo, 

aproximação de 15000 vezes. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

A visualização das nanocápsulas de sílica na superfície dos agregados 

graúdos, aos 28 dias, pode ser indício de que não houve estímulo para que o 

nanomaterial reagisse com a pasta cimentícia, visto que as micrografias foram 

realizadas em fragmentos de concreto que não haviam passado por fissuração prévia. 

Essa deliberação corrobora com os resultados de resistência à compressão e 

absorção de água por capilaridade previamente apresentados para os traços 

contendo essa adição. 

Na Figura 46 estão apresentadas as micrografias dos cinco traços de concreto 

estudados, após 90 dias em cura úmida, com aproximação de 1000 vezes. 
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Figura 46 - Imagens de microscopia das amostras de concreto aos 90 dias, com aproximação de 
1000 vezes: a)traço de referência; b)traço contendo 3% de LDHs de nitrito; c)traço contendo 6% de 

LDHs de nitrito; d)traço contendo 3% de nanocápsulas de sílica; e)traço contendo 6% de 
nanocápsulas de sílica. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

Ao comparar os concretos contendo adição de nanocápsulas de sílica e LDHs 

de nitrito, nos dois teores, com o concreto de referência foi identificada uma melhoria 

visível na zona de transição entre a pasta e o agregado. Esse efeito pode ser 

decorrente da elevada área superficial e alto potencial reativo das duas adições 

nanométricas utilizadas, o que levou a um aperfeiçoamento das ligações nessa região 

(LI; XIAO; OU, 2004; LI et al., 2006; QING et al., 2007; SANCHEZ, SOBOLEV, 2010; 

SAID et al., 2012; BEHFARNIA; SALEMI, 2013; LI et al., 2014; BRAGANÇA et al., 

2016; REN; LAI; GAO, 2018); em conjunto com o efeito fíler que os materiais em 

escala reduzida podem gerar, preenchendo os espaços vazios da pasta cimentícia 

(SAID et al., 2012; BEHFARNIA; SALEMI, 2013; BRAGANÇA et al., 2016; KHALOO; 

MOBINI; HOSSEINI, 2016; NORHASRI; HAMIDAH; FADZIL, 2017). A combinação 

desses fatores pode influenciar na resposta mecânica do concreto, sendo assim, a 

zona de transição mais íntegra aqui observada reforça os resultados de resistência à 

compressão obtidos para os concretos contendo os nanorreservatórios do tipo LDHs 
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de nitrito. No entanto, esse aspecto de melhoria na resposta mecânica não foi 

observado para os concretos contendo as nanocápsulas de sílica, indicando que os 

efeitos causados pela adição na mistura em estado fresco sobrepuseram a evolução 

dessas propriedades. 

Aos 90 dias, foi possível verificar a presença de algumas formações 

singulares nas paredes dos agregados graúdos (Figura 47), no concreto contendo 

adição de 3% de LDHs de nitrito. Por meio da análise química de EDS, foram 

identificados os elementos zinco (Zn) e alumínio (Al) no material (Figura 48), indicando 

que os LDHs de nitrito estão presentes nas formações, uma vez que esses elementos 

estão integrados na composição das lamelas do nanomaterial. 

 

Figura 47 - Microestrutura do traço contendo 3% de adição de LDHs de nitrito, aos 90 dias: a) 
aproximação de 1500 vezes; b) LDHs de nitrito adsorvidos na parede no agregado graúdo, 

aproximação de 15000 vezes. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

Figura 48 – Espectro de EDS dos LDHs de nitrito adsorvidos na parede do agregado graúdo no 
concreto contendo 3% de adição de LDHs de nitrito, aos 90 dias. 

 
Fonte: A autora (2019). 
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A localização dos LDHs de nitrito nessa região de interface, analogamente ao 

observado para as nanocápsulas de sílica aos 28 dias, é propícia para que esse 

nanomaterial esteja disponível para reagir quando houver um estímulo para sua ação, 

como a fissuração do concreto, redução do seu pH ou a entrada de íons agressivos 

para o seu interior; similar ao que foi observado quando os LDHs estão contidos no 

revestimento metálico (TEDIM et al., 2012; CARNEIRO et al., 2015; TEDIM et al., 

2016; DEIP, 2017; CAO et al., 2018). 

Por fim, a microestrutura das amostras de concreto contendo nanocápsulas 

de sílica e LDHs de nitrito, nos teores de 3% e 6%, além de um concreto de referência, 

sem adição, foi avaliada após 180 dias em cura úmida com aproximação de 5000 

vezes (Figura 49). 

 

Figura 49 - Imagens de microscopia das amostras de concreto aos 180 dias, com aproximação de 
5000 vezes: a)traço de referência; b)traço contendo 3% de LDHs de nitrito; c)traço contendo 6% de 

LDHs de nitrito; d)traço contendo 3% de nanocápsulas de sílica; e)traço contendo 6% de 
nanocápsulas de sílica. 

 
Fonte: A autora (2019). 
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Para uma aproximação de 5000 vezes, a melhoria na zona de transição 

quando há a presença de algum dos nanomateriais na mistura de concreto fica 

evidente, aos compará-los com o concreto de referência, aos 180 dias. Novamente, 

as características desses materiais em escala reduzida podem ter levado ao 

desenvolvimento das ligações do cimento hidratado na região de interface e ao seu 

preenchimento (QING et al., 2007; SANCHEZ, SOBOLEV, 2010; SAID et al., 2012; 

BEHFARNIA; SALEMI, 2013; LI et al., 2014; BRAGANÇA et al., 2016; KHALOO; 

MOBINI; HOSSEINI, 2016; NORHASRI; HAMIDAH; FADZIL, 2017; REN; LAI; GAO, 

2018) coincidindo com as micrografias analisadas aos 90 dias.   

Na Figura 50 estão apresentadas algumas das formações presentes na região 

de interface dos concretos contendo os nanomateriais em sua composição, aos 180 

dias. Sendo que os espectros de EDS indicam a presença dos picos referentes aos 

elementos zinco (Zn) e alumínio (Al), para o concreto contendo os LDHs de nitrito 

(Figura 50a), e do elemento silício (Si), no concreto contendo as nanocápsulas de 

sílica (Figura 50b). Essa análise elementar demonstra que os nanomateriais 

adicionados combinaram-se com os compostos de cimento hidratado preenchendo a 

zona de interface entre a pasta e o agregado. 

 

Figura 50 - Imagens de microscopia das amostras de concreto aos 180 dias, formações na zona de 
transição pasta/agregado: a)traço contendo 6% de LDHs de nitrito, com aproximação de 50000 

vezes; b)traço contendo 6% de nanocápsulas de sílica, com aproximação de 20000 vezes. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

)
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Além disso, aparentemente os traços contendo os teores de 3% de adição 

tanto de nanocápsulas de sílica quanto de LDHs de nitrito possuem uma interface 

pasta/agregado mais preenchida e uniforme em comparação com os traços com 

adição de 6% desses materiais, aos 180 dias. Isso pode indicar que há uma 

porcentagem máxima de adição ideal para aperfeiçoar a microestrutura dos concretos 

e não prejudicar suas outras propriedades e o teor de 6% pode ter excedido esse 

limite, conforme outros pesquisadores já apontaram em pesquisas anteriores 

(BEHFARNIA; SALEMI, 2013; PAULO; CAETANO; GERALDO, 2015; ISMAEL et al., 

2016; KHALOO; MOBINI; HOSSEINI, 2016; KUMARI et al., 2016; BEHFARNIA, 

ROSTAMI, 2017; MEDEIROS et. al., 2017; REN; LAI; GAO, 2018). 

Na Figura 51 está apresentado o difratograma obtido por meio da técnica de 

XRD para o concreto de referência, sem adição, aos 180 dias. 

 

Figura 51 - Difratograma de raios-X do concreto de referência aos 180 dias. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

Por comparação com os padrões do software MATCH! (Phase Identification 

from Powder Diffraction) e do banco de dados “Crystallography Open Dat (COD)” 

foram identificadas, no concreto de referência, as fases minerais da calcita, etringita e 

portlandita, além de picos referentes a compostos do tipo aluminatos de cálcio e 

silicatos de cálcio; todas essas fases são referentes aos compostos formados em 

materiais cimentícios após sua hidratação (CHUNG; SMITH, 1999; FANG; CHANG, 

2015; BRAGANÇA et al., 2016; GIANNAROS; KANELLOPOULOS; AL-TABBA, 2016; 
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BEHFARNIA; ROSTAMI, 2017; REN; LAI; GAO, 2018). A fase mineral calcita pode, 

ainda, ser decorrente da carbonatação do concreto analisada que ocorreu entre o 

tempo de retirada da amostra e a realização do ensaio. Simultaneamente, a fase de 

quartzo foi detectada no difratograma, sendo que essa corresponde aos agregados 

presentes na mistura de concreto. 

A composição química dos concretos contendo adição dos nanorreservatórios 

do tipo LDHs de nitrito, nos teores de 3% e 6%, foi analisada por meio da técnica de 

XRD, aos 180 dias, e os difratogramas obtidos estão apresentados na Figura 52. 

 

Figura 52 - Difratogramas de raios-X dos concretos, aos 180 dias, contendo: a) 3% de adição de 
LDHs de nitrito; b) 6% de adição de LDHs de nitrito. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

Para os concretos contendo adição de LDHs de nitrito, nos dois teores, 

identificou-se as fases minerais correspondentes aos compostos de hidratação do 

cimento: calcita, etringita, portlandita, aluminatos e silicatos de cálcio (CHUNG; 

SMITH, 1999; FANG; CHANG, 2015; BRAGANÇA et al., 2016; GIANNAROS; 

KANELLOPOULOS; AL-TABBA, 2016; BEHFARNIA; ROSTAMI, 2017; REN; LAI; 

GAO, 2018). Ressaltando que a fase calcita pode ser também decorrente da 

carbonatação do concreto. Além dos picos relativos ao quartzo, os quais estão 

relacionados com os agregados tanto graúdo quando miúdo que compõe os concretos 

estudados. Concluindo a análise, foram detectados alguns dos planos 

correspondentes aos compostos do tipo Hidróxidos Duplos Lamelares (LDH), 

especificamente os planos: 003, 006, 015 e 113; que haviam sido verificados 
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anteriormente por Jaubertie et al. (2006), Marangoni et al. (2009), Tamaki et al. (2012), 

Castro et al. (2016), Jaerger et al. (2017) e Ciotta et al. (2018). 

A detecção desses planos, juntamente com as fases referentes ao cimento 

hidratado que foram observadas no concreto de referência, indica que o nanomaterial 

não prejudicou o desenvolvimento da hidratação e encontra-se disponível para reagir 

quando houver um estímulo, mesmo aos 180 dias, confirmando os resultados de 

absorção de água por capilaridade e microscopia por FEG/SEM com EDS 

apresentados anteriormente. 

Concluindo as análises de XRD para os concretos sem fissuração prévia, na 

Figura 53 estão expostos os difratogramas obtidos para os concretos contendo adição 

das nanocápsulas de sílica, nos teores de 3% e 6%, aos 180 dias. 

 

Figura 53 - Difratogramas de raios-X dos concretos, aos 180 dias, contendo: a) 3% de adição de 
nanocápsulas de sílica; b) 6% de adição de nanocápsulas de sílica. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

Em relação aos concretos contendo nanocápsulas de sílica, nos teores de 3% 

e 6%, novamente foram detectados as fases químicas correspondentes aos 

compostos decorrentes da hidratação do cimento: calcita, etringita, portlandita e os 

aluminatos e silicatos de cálcio (CHUNG; SMITH, 1999; FANG; CHANG, 2015; 

BRAGANÇA et al., 2016; GIANNAROS; KANELLOPOULOS; AL-TABBA, 2016; 

BEHFARNIA; ROSTAMI, 2017; REN; LAI; GAO, 2018). Novamente, a fase calcita 

pode indicar o processo de carbonatação da amostra. A presença dos agregados foi 

detectada pelos picos de quartzo encontrados, corroborando com a caracterização 
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química apresentada anteriormente. Por fim, algumas fases químicas 

correspondentes a sílica (SiO2) foram identificadas e podem indicar a presença da 

adição empregada nas misturas de concreto.  

A presença dos planos referentes a sílica, indicados por Si, nos difratogramas 

analisados, aos 180 dias, demonstra que há material disponível para atuar quando 

houver um comprometimento do material cimentício, conforme discutido previamente, 

e consolida a discussão abordada nos resultados de resistência à compressão axial, 

absorção de água por capilaridade e FEG/SEM com EDS, de que esse nanomaterial, 

assim como os LDHs de nitrito, irão iniciar sua ação no concreto quando ocorrer algum 

evento que prejudique alguma das suas propriedades ou a integridade do material. 

 

4.2.1 Considerações finais em relação as propriedades físicas e químicas dos 

concretos com e sem adição dos nanorreservatórios de sílica e LDHs de nitrito 

 

Neste item, estão apresentadas as principais considerações obtidas nessa 

etapa do trabalho, ou seja, na análise das propriedades dos concretos contendo a 

adição das nanocápsulas de sílica e LDHs de nitrito previamente ao processo de 

fissuração e exposição em diferentes ambientes. 

A presença dos nanorreservatórios do tipo LDHs de nitrito nos traços de 

concreto resultou em uma melhora na resistência à compressão axial, aos 28, 90 e 

180 dias, devido ao aperfeiçoamento das interações entre os compostos hidratados, 

principalmente na zona de transição entre pasta e agregado, além do preenchimento 

dos poros e vazios devida a sua escala reduzida. 

A adição de LDHs de nitrito não interferiu significativamente nas propriedades 

de módulo de elasticidade estático, resistência à tração por compressão diametral e 

absorção de água por capilaridade dos concretos, nas idades analisadas, podendo 

ser explicado pelo fato de os concretos ensaiados não terem passado por um 

processo de fissuração prévia que iniciasse a reação do nanomaterial. 

Os valores de resistividade elétrica superficial dos concretos contendo os 

LDHs de nitrito não apresentaram variação em relação ao traço de referência durante 
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o tempo de monitoramento. O aperfeiçoamento da zona de transição, em conjunto 

com o efeito fíler proporcionado pela adição, podem ter ocorrido simultaneamente ao 

aumento da condutividade elétrica do concreto, decorrente da estrutura química dos 

LDHs, o que gerou a continuidade nos resultados. 

O emprego das nanocápsulas de sílica nas misturas de concreto gerou uma 

redução nas propriedades de resistência à compressão axial, módulo de elasticidade 

estático e resistência à tração por compressão diametral, aos 28, 90 e 180 dias. Essa 

redução pode ter ocorrido pelo efeito prejudicial que o nanomaterial pode causar na 

trabalhabilidade do concreto e no desenvolvimento da sua hidratação, ou pela 

formação de aglomerados na matriz cimentícia. 

Não houve variação significativa na propriedade de absorção de água por 

capilaridade dos concretos contendo nanocápsulas de sílica, em relação ao concreto 

de referência, o que pode indicar que este material ainda não obteve estimulo para 

reagir, visto que as amostras analisadas encontravam-se íntegras nessa etapa do 

estudo. 

Os traços de concreto contendo as nanocápsulas de sílica apresentaram os 

maiores valores de resistividade elétrica superficial, podendo ser em consequência da 

melhoria na zona de transição pasta/agregado e preenchimento dos poros que o 

nanomaterial gera. Ou por uma redução na concentração iônica da solução de poros 

dos concretos gerada por adições com sílica na composição.  

Todos os concretos contendo adição, tanto de nanocápsulas de sílica quanto 

LDHs de nitrito, foram considerados de ótima qualidade por meio do monitoramento 

de velocidade de propagação ultrassônica. Além disso, os concretos apresentaram 

uma melhora visual na região de transição entre pasta e agregado, nas idades de 90 

e 180 dias, em relação ao traço de referência, constatada por meio da técnica de 

FEG/SEM com EDS. 

Concluindo, por meio das imagens obtidas por FEG/SEM com EDS e dos 

difratogramas de raios-X identificou-se que ambas as adições nanométricas 

encontram-se disponíveis nas amostras de concreto para reagir quando houver um 

estímulo, como a ocorrência de fissuras, redução de pH do material ou contato com 

íons agressivos, a exemplo os íons cloreto e sulfato. 
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4.3 ANÁLISE ELETROQUÍMICA DOS CONCRETOS EXPOSTOS A DIFERENTES 

MEIOS 

 

Os resultados obtidos para a análise eletroquímica dos corpos prismáticos de 

concreto por meio EIS, englobando os cinco traços de concreto do estudo, serão 

discutidos na sequência pela interpretação dos diagramas de Bode, sendo que foi 

realizada uma comparação entre os meios de exposição para cada amostra nas 

idades de análise selecionadas. 

Com intuito de realizar uma caracterização dos corpos de prova de concreto 

prismáticos, a técnica de EIS foi aplicada nas amostras previamente a exposição 

dessas em diferentes meios, os diagramas de Bode iniciais estão contidos no 

Apêndice 1. Somado a isso, os diagramas de Bode que envolvem a comparação entre 

as amostras de concreto e entre as idades de análise estão apresentados, 

complementarmente, no Apêndice 1. 

Os resultados de EIS obtidos para o concreto de referência após 28 dias de 

exposição em diferentes meios estão expostos no diagrama de Bode da Figura 54. 

 

Figura 54 - Diagrama de Bode obtido para as amostras do concreto de referência, após 28 dias de 
exposição em diferentes meios, em relação a um eletrodo de calomelano saturado: a) magnitude da 

impedância; b) ângulo de fase. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

Analisando a região de altas frequências dos diagramas, acima de 102 Hz, 

que corresponde as propriedades do concreto em si, identificou-se que o ângulo de 

) g
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fase encontrava-se abaixo de 10°, independente do meio de exposição, o que indica 

uma tendência ao comportamento resistivo dos concretos nessa idade (SERDAR; 

ZULJ; BJEGOVIC, 2013; CASTELA et al., 2014; BRAGANÇA et al., 2016; LIANG et 

al., 2019). 

Considerando a região intermediária de frequência, entre 102 Hz e 10-2 Hz, 

onde as regiões de interface pasta/agregado e pasta/armadura são caracterizadas, 

verificou-se um aumento do ângulo de fase, chegando em torno dos 70°. Esse 

comportamento pode corresponder a formação de uma camada de óxido passivo na 

superfície da armadura dos corpos de prova, sendo que esta gera a formação uma 

dupla camada elétrica e propicia o comportamento capacitivo observado (SERDAR; 

ZULJ; BJEGOVIC, 2013; CASTELA et al., 2014; BRAGANÇA et al., 2016; SUN et al., 

2017; LIANG et al., 2019). 

Na região de baixas frequências inferiores a 10-2 Hz são caracterizados os 

processos corrosivos, sendo que para as amostras de referência mantidas em 

diferentes exposições por 28 dias, não foi observada variação de grandeza na 

magnitude da impedância, mantendo-se em 105 Ω na primeira idade de 

monitoramento. 

Seguindo o monitoramento do traço de referência, na Figura 55 estão 

dispostos os diagramas de Bode após exposição das amostras por 90 dias. 

 

Figura 55 - Diagrama de Bode obtido para as amostras do concreto de referência, após 90 dias de 
exposição em diferentes meios, em relação a um eletrodo de calomelano saturado: a) magnitude da 

impedância; b) ângulo de fase. 

 
Fonte: A autora (2019). 
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O comportamento dos corpos de prova de referência expostos em câmara 

úmida e ambiente externo mantiveram-se os mesmos observados na idade anterior, 

visto que esses ambientes não possuem disponibilidade de agentes agressivos. 

Para o mesmo traço, exposto em névoa salina, onde há presença dos íons 

cloreto, a magnitude da impedância aumentou cerca de uma grandeza, de 105 para 

106, o que pode indicar que os íons cloreto reagiram com a pasta cimentícia formando 

subprodutos, como os sais de Friedel e Kuzel, os quais preencheram os vazios do 

concreto deixando-o mais resistivo (KOLEVA et al., 2008; BRAGANÇA et al., 2016; 

SHI; MING, 2017). Além disso, o ângulo de fase do traço exposto aos íons cloreto 

atingiu valores próximos a 45°, o que pode ser indício da ocorrência de processos 

difusionais na interface armadura, ou seja, rompimento do filme passivo ou início do 

processo de corrosão da armadura pelo contato com os íons agressivos (SERDAR; 

ZULJ; BJEGOVIC, 2013; TEDIM et al., 2014; BRAGANÇA et al, 2016; LUO et al., 

2017; SHI; MING, 2017; LIANG et al., 2019). 

O concreto de referência exposto em câmara de SO2, com disponibilidade de 

íons sulfato (SO42-), apresentou um aumento da magnitude da impedância de cerca 

de duas ordens de grandeza, chegando a 107 em altas frequências. Provavelmente 

decorrente da formação de subprodutos da interação entre os íons e a pasta 

cimentícia, como a etringita e a gipsita, que preencheram os espaços vazios do 

material e aumentando sua resistência a passagem de corrente (BRAGANÇA et al., 

2016; XIONG et al., 2016; SHI; MING, 2017). Os valores de ângulo de fase observados 

nessa exposição, de cerca de 20°, podem indicar as alterações na matriz cimentícia 

pela formação dos subprodutos como já citado. 

Finalizando as idades de análise do concreto de referência, na Figura 56 estão 

expostos os diagramas de Bode obtidos por EIS após 180 dias em diferentes 

condições de armazenamento. 
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Figura 56 - Diagrama de Bode obtido para as amostras do concreto de referência, após 90 dias de 
exposição em diferentes meios, em relação a um eletrodo de calomelano saturado: a) magnitude da 

impedância; b) ângulo de fase. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

Houve redução dos valores de magnitude de impedância para os concretos 

expostos aos íons cloreto e sulfato em relação a idade anterior, o que pode indicar, 

em conjunto com os valores de ângulo de fase observados próximos a 45°, que há 

microfissuração das amostras e possivelmente um início de corrosão na armadura. 

Ressalta-se que mesmo com a queda de grandeza na magnitude da impedância, a 

exposição em íons sulfato possui valores maiores em comparação com as outras 

exposições em alta frequência, resultado da contínua formação de produtos derivados 

das interações destes com os compostos do cimento hidratado. 

Iniciando a análise dos concretos contendo adição dos nanomateriais, na 

Figura 57 estão dispostos os resultados de EIS adquiridos para os concretos contendo 

nanorreservatórios do tipo LDHs de nitrito, nos teores de 3 e 6%, após 28 dias de 

exposição nas diferentes condições de estudo.  
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Figura 57 - Diagramas de Bode obtidos para as amostras de concreto contendo LDHs de nitrito, após 
28 dias de exposição em diferentes meios, em relação a um eletrodo de calomelano saturado, para 

os teores de 3%: a) magnitude da impedância; b) ângulo de fase; e 6%: c) magnitude da impedância; 
d) ângulo de fase. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

Para ambos os traços, aos 28 dias de exposição, os dados de magnitude de 

impedância obtidos para as amostras em contato com os íons sulfato encontram-se 

elevados em comparação com as outras condições. Esse comportamento pode 

indicar a formação de subprodutos derivados da interação dos íons com os compostos 

do cimento hidratado combinado, possivelmente, com a ação do nanomaterial 

adicionado em preencher os poros e vazios da matriz e melhorar as ligações na zona 

de transição entre pasta e agregado (BRAGANÇA et al., 2016; XIONG et al., 2016; 

WU et al., 2018). 

O comportamento dos valores de ângulo de fase observados nas exposições 

em ambiente externo, para o concreto com 3% de LDHs de nitrito, e em câmara de 

SO2, para o concreto com 6% de adição, que apresentaram uma continuidade 

chegando a valores próximos de 10° mesmo em baixas frequências, aponta para uma 

atuação significativamente resistiva das amostras frente a passagem de corrente, 
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novamente podendo ser derivado das alterações proporcionadas pela adição do 

nanomaterial nas misturas de concreto. 

Prosseguindo com o monitoramento por EIS, os diagramas de Bode que 

contém os resultados da técnica após 90 dias de exposição em diferentes meios para 

os concretos contendo LDHs de nitrito, nos teores de 3 e 6%, estão apresentados na 

Figura 58. 

 

Figura 58 - Diagramas de Bode obtidos para as amostras de concreto contendo LDHs de nitrito, após 
90 dias de exposição em diferentes meios, em relação a um eletrodo de calomelano saturado, para 

os teores de 3%: a) magnitude da impedância; b) ângulo de fase; e 6%: c) magnitude da impedância; 
d) ângulo de fase. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

Nessa idade de análise, ocorreu um comportamento similar nos valores de 

impedância para os concretos expostos em contato com íons cloreto ou sulfato, para 

ambos os traços, sendo que os ângulos de fase mantiveram-se em torno de 60°, nas 

frequências intermediárias, ou apresentando comportamento resistivo próximo a 20°. 

Sendo de conhecimento a propriedade desse nanomaterial em atuar como um 

trocador iônico quando há contato com íons agressivos, esses resultados similares 
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caracterizam o momento de troca iônica que ocorre no interior do material, liberando 

o agente cicatrizante presente no interior das lamelas, neste caso os íons nitrito, e 

aprisionando os íons que podem prejudicar a integridade do material, corroborando 

com o relatado por Tedim et al. (2014, 2016). 

Os resultados de EIS referentes aos concretos contendo adição de LDHs de 

nitrito, nos teores de 3 e 6%, após 180 dias de exposição em diferentes condições 

estão dispostos nos diagramas de Bode da Figura 59. 

 

Figura 59 - Diagramas de Bode obtidos para as amostras de concreto contendo LDHs de nitrito, após 
180 dias de exposição em diferentes meios, em relação a um eletrodo de calomelano saturado, para 
os teores de 3%: a) magnitude da impedância; b) ângulo de fase; e 6%: c) magnitude da impedância; 

d) ângulo de fase. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

Após o comportamento observado na idade anterior, os traços de concreto 

que foram expostos em contato com íons cloreto retornaram a posição similar aos 

concretos expostos em câmara úmida e ambiente externo, comprovando a eficácia do 

nanomaterial em capturar esses íons e, assim, reduzir a possibilidade de ocorrência 

de um processo inicial de corrosão nas armaduras. Em relação aos concretos 
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expostos aos íons sulfato, mesmo com o momento de troca dos íons observado aos 

90 dias, a magnitude da impedância é elevada, provavelmente devido a contínua 

formação dos subprodutos, como a etringita e a gipsita. 

A análise por EIS dos concretos contendo as nanocápsulas de sílica, nos 

teores de 3 e 6%, após 28 dias de exposição nas quatro condições avaliadas está 

apresentada nos diagramas de Bode da Figura 60. 

 

Figura 60 - Diagramas de Bode obtidos para as amostras de concreto contendo nanocápsulas de 
sílica, após 28 dias de exposição em diferentes meios, em relação a um eletrodo de calomelano 

saturado, para os teores de 3%: a) magnitude da impedância; b) ângulo de fase; e 6%: c) magnitude 
da impedância; d) ângulo de fase. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

Após 28 dias de exposição em contato com os íons sulfato, a magnitude da 

impedância para ambos traços é maior em relação as outras exposições, podendo 

indicar que há interação entre os íons e a pasta cimentícia formando novos produtos 

que preenchem os poros e vazios da matriz, elevando essa grandeza. Em relação ao 

ângulo de fase observados nas exposições com presença de íons agressivos, o traço 
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de concreto com 3% de adição apresentou ângulos na ordem de 40°, o que caracteriza 

a atuação dos íons na região da armadura, sendo que esse contato pode indicar a 

ocorrência de processos difusionais nas idades seguintes. 

Seguindo o monitoramento por EIS, na Figura 61 encontram-se os diagramas 

de Bode adquiridos para os concretos contendo as nanocápsulas de sílica, nos teores 

de 3 e 6%, aos 90 dias de exposição em diferentes meios. 

 

Figura 61 - Diagramas de Bode obtidos para as amostras de concreto contendo nanocápsulas de 
sílica, após 90 dias de exposição em diferentes meios, em relação a um eletrodo de calomelano 

saturado, para os teores de 3%: a) magnitude da impedância; b) ângulo de fase; e 6%: c) magnitude 
da impedância; d) ângulo de fase. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

Analisando a magnitude da impedância observou-se que não houve variação 

para os traços de concreto expostos a presença de íons cloreto, como havia sido 

observada no traço de referência nessa mesma idade, o que evidencia a eficácia da 

adição em aperfeiçoar a resistência do material cimentício e reduzir a possibilidade de 

início de um processo corrosivo. O mesmo comportamento ocorreu para o traço 
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contendo 3% de nanocápsulas de sílica na composição, após exposição em câmara 

de SO2. Mesmo a grandeza tendo sido inicialmente elevada, aos 90 dias, os valores 

retornaram para uma ordem de 104 a 105, próximos as exposições que não contém 

presença de íons, comprovando que o nanomaterial atuou minimizando os efeitos do 

ataque por sulfatos na matriz cimentícia, no teor de 3%. Esse comportamento 

corrobora com o observado por outros pesquisadores anteriormente, utilizando 

diferentes tipos de adição, quando há exposição em um meio agressivo (TEDIM et al., 

2014; BRAGANÇA et al., 2016; TEDIM et al., 2016; LUO et al., 2017; CAO et al., 2018; 

WU et al., 2018). 

Concluindo as análises por EIS, na Figura 62 estão dispostos os diagramas 

de Bode referentes aos concretos contendo as nanocápsulas de sílica, nos teores de 

3 e 6%, após 180 dias de exposição nas condições estudadas.   

 

Figura 62 - Diagramas de Bode obtidos para as amostras de concreto contendo nanocápsulas de 
sílica, após 180 dias de exposição em diferentes meios, em relação a um eletrodo de calomelano 

saturado, para os teores de 3%: a) magnitude da impedância; b) ângulo de fase; e 6%: c) magnitude 
da impedância; d) ângulo de fase. 

 
Fonte: A autora (2019). 
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Na última idade de análise, o traço contendo 6% de nanocápsulas de sílica 

não apresentou indício de processo difusivo na exposição contendo íons cloreto. No 

entanto, em contato com íons sulfato é possível observar um aumento da impedância 

em relação as demais exposições, o que caracteriza a formação de subprodutos na 

matriz, além do ângulo de fase estar próximo dos 45°, podendo haver início de 

microfissuração na pasta cimentícia. 

O traço contendo adição de 3% de nanocápsulas de sílica minimizou o avanço 

de ambos os processos de degradação, decorrentes dos íons agressivos, e aproximou 

os resultados de impedância com os valores obtidos para as exposições em câmara 

úmida e ambiente externo. Esse comportamento, aos 180 dias, destaca a eficiência 

do nanomaterial em aperfeiçoar a matriz cimentícia, seja pelo preenchimento dos 

poros com novos produtos ou aprimorando a zona de interface pasta/agregado, e 

assim, aumentar a durabilidade do concreto quando este está sujeito a presença de 

íons cloreto ou sulfato. É importante salientar que o teor de 3% apresenta-se como 

ideal para esta caracterização eletroquímica, o que resgata a discussão levantada nas 

etapas anteriores do trabalho que o teor de 6% ultrapassou a quantidade limite que 

auxilia na melhoria das propriedades do concreto. 

 

4.4 MONITORAMENTO DO PROCESSO DE AUTOCICATRIZAÇÃO DOS 

CONCRETOS EXPOSTOS A DIFERENTES MEIOS 

 

Nessa sessão estão apresentados os resultados de monitoramento dos cinco 

traços de concreto estudados, após passarem por um procedimento de fissuração 

prévia, conforme explicitado anteriormente. 

Na Figura 63 estão dispostos os resultados de resistência à tração por 

compressão diametral obtidos para os traços de concreto após 28 e 180 dias de 

exposição em câmara úmida e em ambiente externo, respectivamente, sendo que o 

início da exposição se deu posteriormente à fissuração dos corpos de prova. 
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Figura 63 - Resistência à tração por compressão axial das amostras de concreto após 28 e 180 dias 
de exposição em: a) Câmara úmida; b) Ambiente externo. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

Em relação à exposição dos concretos fissurados em câmara úmida (Figura 

63a) o traço de referência apresentou uma redução nos valores de resistência à tração 

entre as idades de 28 e 180 dias, o que indica que o processo de fissuração 

empregado influenciou na integridade da matriz cimentícia e prejudicou o 

desenvolvimento dessa propriedade nas idades subsequentes. Por meio da análise 

estatística ANOVA detectou-se que houve diferença significativa entre as idades para 

esse traço, com intervalo de confiança de 95%. 

Para os traços contendo adição de nanorreservatórios do tipo LDHs de nitrito, 

expostos em câmara úmida (Figura 63a), houve uma continuidade nos valores para o 

traço contendo 3% de adição e um aumento de 16,40% para o traço contendo 6% de 

adição entre as idades de 28 e 180 dias de exposição. Somado a isso, em comparação 

com o concreto de referência, aos 180 dias de exposição, o traço com 6% de LDHs 

apresentou um aumento de 33,09% para a resistência à tração, sendo que o teste de 

Tukey comprovou esta diferença com um intervalo de confiança de 95%. 

Os traços de concreto contendo as nanocápsulas de sílica apresentaram 

aumento significativo, comprovado pela análise ANOVA com confiança de 95%, entre 

as idades de 28 e 180 dias de exposição em câmara úmida (Figura 63b), sendo o 

aumento da ordem de 29,76% para o traço com 3% de adição e 25,82% para o traço 

com 6% de adição. Ao comparar os valores obtidos aos 180 dias de exposição com o 

concreto de referência, por meio do teste de Tukey com intervalo de confiança de 
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95%, foi detectada diferença entre esse e o traço contendo 6% de nanocápsulas de 

sílica, porém o traço com 3% de nanocápsulas é estatisticamente igual ao referência. 

Os resultados apontam para um recuperação dessa propriedade mecânica 

nos concretos contendo adição tanto dos LDHs de nitrito quanto das nanocápsulas, 

após a fissuração das amostras, o que pode ter ocorrido devido a formação de novos 

compostos pela interação do nanomaterial com os compostos do cimento hidratado 

que aperfeiçoaram a matriz cimentícia dos concretos, nesse meio de exposição 

(câmara úmida a temperatura de 22±2°C e U.R. > 95%), e resultaram em um processo 

de autocicatrização das aberturas que haviam sido previamente infligidas, 

corroborando com os resultados mecânicos observados por Dong et al. (2016), Tan 

et al. (2016) e Bhaskar et al. (2017), utilizando adições autocicatrizantes em diferentes 

configurações. 

Acerca dos concretos fissurados expostos em ambiente externo, na cidade de 

Curitiba – PR, houve um aumento de 30,39% nos valores de resistência à tração para 

o traço de referência entre os 28 e 180 dias de exposição. Esse comportamento pode 

indicar, além da hidratação contínua do cimento, um processo de cicatrização 

autógena do material cimentício, onde há formação de carbonato de cálcio (CaCO3) 

na região de aberturas de até 0,3 mm, quando há disponibilidade de água, e seu 

preenchimento pode acarretar no aumento da resposta mecânica do concreto 

(TAKAGI, 2013; DE BELIE et al., 2018). 

Para os concretos contendo adição dos nanorreservatórios do tipo LDHs de 

nitrito e nanocápsulas de sílica foi observado um aumento entre os 28 e 180 dias de 

exposição em ambiente externo (Figura 63b), para todos os teores, comprovado pela 

análise ANOVA com 95% de confiança. Sendo que o maior aumento de resistência à 

tração ocorreu para o traço contendo 6% de LDHs de nitrito (N6), da ordem de 37,55% 

em comparação com os dados de 28 dias para o mesmo traço e 3,25% maior do que 

os dados do concreto de referência aos 180 dias de exposição. Esses dados podem 

indicar que houve melhora da matriz cimentícia causada pela presença dos 

nanomateriais, como discutido nos traços sem fissuração, em soma com uma 

recuperação das aberturas tanto pela formação de produtos derivados das interações 

das adições com os compostos do cimento hidratado como pela formação de 

carbonato de cálcio nessas regiões, como abordado anteriormente. 
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Os resultados de resistência à tração por compressão diametral adquiridos 

para os traços de concreto após exposição destes em câmara de SO2 e névoa salina, 

por 28 e 180 dias, respectivamente, estão dispostos na Figura 64. 

 

Figura 64 - Resistência à tração por compressão axial das amostras de concreto após 28 e 180 dias 
de exposição em: a) Câmara de SO2; b) Névoa salina. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

O concreto de referência, previamente fissurado, exposto em câmara de SO2 

(Figura 64a) teve um aumento de 41,72% nos valores de resistência à tração entre os 

28 e 180 dias de exposição. Esse aumento pode ser decorrente da interação dos íons 

sulfato (SO42-) com os compostos do cimento hidratado, formando compostos como a 

etringita e a gipsita, que vão colmatando os poros e vazios da matriz e podem resultar 

em incremento das propriedades mecânicas, conforme observado por Ouyang, Chen 

e Jiang (2014), Pereira (2015), Pinkoski e Oliveira (2016) e Liu et al. (2017). 

Em relação aos concretos contendo os nanorreservatórios do tipo LDHs de 

nitrito, nos teores de 3 e 6%, não houve incremento de resistência à tração entre os 

28 e 180 dias de exposição em câmara de SO2 (Figura 64a). Como esse nanomaterial 

adicionado atua como um trocador iônico quando sua atividade é estimulada, é 

possível inferir que as lamelas aprisionaram parte dos íons sulfato (SO42-) disponíveis 

na solução de poros, o que reduziu a interação desses íons com os compostos do 

cimento hidratado e formação de subprodutos nos poros e vazios dos concretos. 

Para os traços contendo as nanocápsulas de sílica, não houve aumento 

significativo para o concreto contendo 3% de sílica entre 28 e 180 dias de exposição 
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em câmara de SO2 (Figura 64a), nesse teor o nanomaterial pode ter reagido com os 

compostos disponíveis na matriz, visto que houve fissuração estimulando sua 

atuação, formando novos produtos como o silicato de cálcio hidratado ou C-S-H 

(BEIGI et al., 2013; JALAL et al., 2015) e, assim, auxiliado para inibir a formação de 

subprodutos derivados dos íons sulfato. No entanto, no concreto contendo 6% de 

nanocápsulas de sílica o aumento foi de 60,17% em relação aos dados de 28 dias 

para o mesmo traço, semelhante ao observado para o concreto de referência e 

indicando que esse teor pode ter ultrapassado a quantidade máxima que aperfeiçoa 

a matriz cimentícia, conforme discutido anteriormente e apontado por diferentes 

estudos (BEHFARNIA; SALEMI, 2013; PAULO; CAETANO; GERALDO, 2015; 

ISMAEL et al., 2016; KHALOO; MOBINI; HOSSEINI, 2016; KUMARI et al., 2016; 

BEHFARNIA, ROSTAMI, 2017; MEDEIROS et. al., 2017; REN; LAI; GAO, 2018). 

Por fim, analisando os concretos expostos em névoa salina foi constatada 

uma redução nos valores de resistência à tração para o traço de referência entre os 

28 e 180 dias de exposição (Figura 64b), provavelmente decorrente do processo de 

fissuração que prejudicou a integridade do material cimentício, análogo ao observado 

no traço de referência expostos em câmara úmida (Figura 63a). 

Para os traços de concreto contendo adições das nanocápsulas de sílica e 

dos LDHs de nitrito, expostos em névoa salina (Figura 64b), houve aumento entre os 

28 e 180 dias de exposição, para os concretos com teores de 3% de adição, chegando 

a valores 49,78% maiores para o traço com 3% de nanocápsulas de sílica (S3). 

Os concretos com 6% de adição, para ambos os nanomateriais, apresentaram 

continuidade de resultados, ou seja, valores estatisticamente iguais entre os 28 e 180 

dias. Conjuntamente, todos os traços com adição apresentaram diferença significativa 

em relação ao traço de referência aos 180 dias, confirmado pelo teste de Tukey com 

um intervalo de confiança de 95%. 

Os comportamentos observados para os concretos contendo as adições 

nanométricas demonstram que houve uma recuperação na resistência à compressão 

das amostras previamente fissuradas, quando houve exposição em névoa salina. 

Sendo que as reações desses compostos com a matriz cimentícia podem ter levado 

a formação de novos compostos na região das aberturas e nos vazios, aperfeiçoando 
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a matriz cimentícia e as ligações que já existiam no concreto, conforme relatado por 

pesquisadores que trabalharam com materiais em escala reduzida (LI; XIAO; OU, 

2004; LI et al., 2006; QING et al., 2007; SANCHEZ, SOBOLEV, 2010; SAID et al., 

2012; BEHFARNIA; SALEMI, 2013; LI et al., 2014; BRAGANÇA et al., 2016; REN; LAI; 

GAO, 2018); o que resultou na caracterização de um dos aspectos da autocicatrização 

similar ao apontado por Dong et al. (2016), Tan et al. (2016) e Bhaskar et al. (2017). 

Os dados obtidos no ensaio de absorção de água por capilaridade realizado 

para os concretos que passaram por um procedimento de fissuração prévia, expostos 

por 28 e 180 dias em cura úmida, estão dispostos na Figura 65, respectivamente. 

 

Figura 65 - Absorção de água por capilaridade dos concretos previamente fissurados, expostos em 
câmara úmida: a) por 28 e; b) 180 dias. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

Comparando os resultados de absorção de água por capilaridade obtidos aos 

28 e 180 dias para os concretos previamente fissurados, notou-se que houve uma 

redução para todos nos valores para todos os traços com o aumento da idade de 

análise, com exceção do traço contendo 6% de nanocápsulas de sílica (S6), o qual 

apresentou um aumento nessa comparação entre idades. 

A redução observada indica que houve recuperação dos concretos nessa 

exposição pela formação de novos produtos na matriz cimentícia que a densificaram 

e auxiliaram na cicatrização das aberturas que tinham sido geradas no processo de 

fissuração. Para todos os traços, mas principalmente para o de referência, a 

cicatrização autógena pode ter ocorrido simultaneamente, visto que nessa exposição 

as amostras tem disponibilidade de água por tempo integral. A redução nessa 
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propriedade foi observada por outros pesquisadores previamente e caracteriza um 

dos aspectos da ocorrência de autocicatrização dos concretos (DONG et al., 2016; 

GIANNAROS; KANELLOPOULOS; AL-TABBAA, 2016; QURESHI; 

KANELLOPOULOS; AL-TABBAA, 2016; BHASKAR et al., 2017; SEIFAN et al.; 2018). 

O aumento nos valores de absorção detectado para o concreto contendo 6% 

de adição de nanocápsulas de sílica pode indicar que, para essa exposição, esse teor 

não é adequado para auxiliar no fechamento das aberturas e pode ter ultrapassado o 

limite máximo necessário para atuar como autocicatrizante no material cimentício. 

Além disso, para ambas as adições, os teores de 3% apresentaram valores de 

absorção por capilaridade menores do que o traço de referência, aos 180 dias de 

exposição, o que reforça essa teoria. 

Na Figura 66 estão apresentados os resultados obtidos para o ensaio de 

absorção de água por capilaridade, realizado após exposição em ambiente externo 

por 28 e 180 dias, respectivamente, dos cinco traços de concreto previamente 

fissurados. 

 

Figura 66 - Absorção de água por capilaridade dos concretos previamente fissurados, expostos em 
ambiente externo: a) por 28 e; b) 180 dias. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

Observando os resultados de absorção de água por capilaridade dos 

concretos fissurados, os quais foram mantidos em ambiente externo na cidade de 

Curitiba – PR, foi possível inferir que houve um aumento para todos os traços 

estudados. No entanto, por meio do teste de Tukey com intervalo de confiança de 

95%, apenas a variação entre os valores de 28 e 180 dias de exposição para o traço 

contendo 6% de nanocápsulas de sílica é significativa, para os outros traços os valores 
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entre as duas idades mantiveram-se estatisticamente iguais. Essa continuidade nos 

resultados pode indicar que o meio externo não favoreceu o aperfeiçoamento dessa 

propriedade entre as idades analisadas. 

Comparando os traços contendo adição com o traço de referência constatou-

se que, com exceção do traço com 6% de nanocápsulas de sílica, os concretos 

apresentaram valores de absorção de água menores desde os 28 dias de exposição 

em ambiente externo. Isso pode indicar que a atuação dos nanomateriais, tanto em 

melhorar a interação dos compostos hidratados já existentes quanto em formar novos 

produtos para cicatrizar as aberturas que haviam sido geradas, evidencia-se na 

primeira idade de análise dessa propriedade. 

Os dados obtidos para o concreto contendo 6% de nanocápsulas de sílica, 

novamente, sugerem que há um teor limite de adição para aperfeiçoamento das 

propriedades dos concretos, conforme relatado por diferentes pesquisadores 

(BEHFARNIA; SALEMI, 2013; PAULO; CAETANO; GERALDO, 2015; ISMAEL et al., 

2016; KHALOO; MOBINI; HOSSEINI, 2016; KUMARI et al., 2016; BEHFARNIA, 

ROSTAMI, 2017; MEDEIROS et. al., 2017; REN; LAI; GAO, 2018), sendo que, no caso 

de exposição em ambiente externo, a porcentagem de 6% ultrapassou esse limite e 

acabou prejudicando a absorção de água por capilaridade do material cimentício. 

Os valores adquiridos por meio do ensaio de absorção de água por 

capilaridade para os concretos previamente fissurados, expostos em câmara de SO2 

por 28 e 180 dias estão apresentados, respectivamente, na Figura 67. 

 

Figura 67 - Absorção de água por capilaridade dos concretos previamente fissurados, expostos em 
câmara de SO2: a) por 28 e; b) 180 dias. 

 
Fonte: A autora (2019). 

) )
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No que concerne aos concretos fissurados que foram expostos em câmara de 

SO2, os traços de referência, com 3% de nanocápsulas de sílica e com 6% de LDHs 

de nitrito apresentaram uma continuidade de resultados entre os 28 e 180 dias de 

exposição e, confirmado pelo teste de Tukey com 95% de confiança, são 

estatisticamente iguais entre si nas duas idades de ensaio. Essa equivalência nos 

resultados pode indicar que, mesmo com a disponibilidade de íons sulfato (SO42-) para 

reagir com a pasta cimentícia, a formação de novos produtos não foi suficiente para 

reduzir a entrada de água para o interior dos concretos.  

O traço contendo 3% de LDHs de nitrito (N3) apresentou um menor valor de 

absorção em relação ao traço de referência, aos 28 dias, sendo essa variação 

considerada significativa pelo teste de Tukey com intervalo de confiança de 95%, e, 

aos 180 dias, sua absorção foi considerada estatisticamente igual ao concreto de 

referência. Considerando que o nanomaterial adicionado trata-se de um trocador 

iônico, é possível que tenha ocorrido uma troca entre os íons sulfato (SO42-) 

disponíveis e os íons nitrito (NO2-) que encontravam-se nas lamelas inicialmente, 

motivada pela fissuração e redução do pH da solução de poros na matriz decorrente 

do contato com a solução de sulfato de sódio (NaSO2) nos primeiros ciclos de 

exposição. Essa troca pode ter reduzido a quantidade de íons sulfato disponíveis para 

reagir com a pasta cimentícia e causado o aumento observado, para esse ensaio, 

entre as duas idades de ensaio. 

O comportamento observado para o concreto contendo 6% de nanocápsulas 

de sílica (S6) corrobora com os dados previamente obtidos nas exposições em 

câmara úmida e ambiente externo para o mesmo traço, indicando que esse teor pode 

ter excedido um limite de quantidade de material a ser adicionada e, assim, não 

auxiliou na melhora dessa propriedade. 

Por fim, os concretos, previamente fissurados, expostos em névoa salina por 

28 e 180 dias foram analisados pelo ensaio de absorção de água por capilaridade e 

os resultados obtidos estão dispostos na Figura 68. 
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Figura 68 - Absorção de água por capilaridade dos concretos previamente fissurados, expostos em 
névoa salina: a) por 28 e; b) 180 dias. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

Em conclusão, para os concretos fissurados expostos em névoa salina 

constatou-se que, aos 28 dias de exposição, o traço contendo 3% de nanocápsulas 

de sílica é estatisticamente igual ao traço de referência. Já o traço contendo 6% dessa 

adição (S6) apresentou uma absorção consideravelmente maior em comparação com 

o concreto de referência, nessa idade, confirmando a discussão anterior em relação 

ao limite de adição estar abaixo dos 6% para aperfeiçoamento dessa propriedade.  

Os traços contendo os nanorreservatórios do tipo LDHs de nitrito, nos dois 

teores, apresentaram valores de absorção por capilaridade menores em relação ao 

traço de referência, aos 28 dias de exposição, o que pode indicar que houve atuação 

do nanomaterial para cicatrizar as fissuras e reduzir a entrada de água para o interior 

do material, semelhante ao observado previamente em outros estudos (DONG et al., 

2016; GIANNAROS; KANELLOPOULOS; AL-TABBAA, 2016; QURESHI; 

KANELLOPOULOS; AL-TABBAA, 2016; BHASKAR et al., 2017; SEIFAN et al.; 2018). 

Sendo que esta atuação foi motivada pela presença da fissura e redução do pH da 

solução de poros da matriz cimentícia, devido ao contato com a solução de NaCl nos 

ciclos de exposição, similar ao observado para o traço contendo 3% de LDHs de nitrito 

na exposição em câmara de SO2. As variações foram confirmadas com teste de 

Tukey, utilizando um intervalo de confiança de 95%. 

Aos 180 dias de exposição em névoa salina, foi observada uma redução nos 

valores de absorção para todos os traços em relação a idade anterior, exceto para o 

traço contendo 6% de LDHs de nitrito (N6) que apresentou um aumento entre as 

idades, indicando novamente que o teor de 3% é mais adequado para 
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aperfeiçoamento contínuo dessa propriedade. A redução observada para os outros 

concretos pode ser explicada tanto por uma ação dos nanomateriais em formar novos 

produtos ao reagirem com a pasta, quanto pela interação dos próprios íons cloreto 

disponíveis (Cl-) com os compostos hidratados formando compostos mais estáveis 

como o sal de Friedel e de Kuzel (THOMAS et al., 2012; DE WEERDT; JUSTNES; 

GEIKER, 2014; GLASSER, 2015; SHI et al., 2017). Concluindo, é importante ressaltar 

que o ciclo de névoa salina a que os concretos estão expostos utiliza o sal cloreto de 

sódio (NaCl) e a deposição desse sal na superfície dos concretos, ao longo dos vários 

ciclos, pode auxiliar no preenchimento das fissuras e espaços vazios. 

Na Figura 69 estão dispostos os resultados de resistividade elétrica 

superficial, em kΩ.cm, após aplicação do fator de forma, obtidos periodicamente até a 

idade de 180 dias de exposição em câmara úmida e ambiente externo, 

respectivamente, para os cinco traços de concreto após fissuração. 

 

Figura 69 - Resistividade elétrica superficial para os concretos estudados até os 180 dias de 
exposição em: a) Câmara úmida; b) Ambiente externo. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

Analisando os dados de resistividade elétrica superficial obtidos para as 

exposições dos concretos fissurados tanto em câmara úmida (Figura 69a) quanto em 

ambiente externo (Figura 69b) na cidade de Curitiba – PR, foi possível identificar que 

os traços contendo adição das nanocápsulas de sílica apresentaram uma resistividade 

elevada em relação ao traço de referência, quase que na totalidade do tempo de 

monitoramento, proporcional ao crescimento do teor de adição. Esse comportamento 

pode ser derivado da ação do nanomaterial em interagir com os compostos da pasta 

cimentícia formando novos produtos como o C-S-H, que auxiliam na densificação da 
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matriz e preenchimento das fissuras ao longo do tempo (BEIGI et al., 2013; JALAL et 

al., 2015), corroborando com a recuperação observada nos valores de resistência à 

tração entre 28 e 180 dias. Simultaneamente, a uma redução da concentração iônica 

na solução de poros do concreto que as adições compostas por sílica podem gerar no 

material cimentício (QUERCIA et al., 2014; KHALOO; MOBINI; HOSSEINI, 2016). 

Os traços contendo nanorreservatórios do tipo LDHs de nitrito mantiveram 

uma proximidade de resultados com o traço de referência, em ambas as exposições, 

quase que na totalidade do tempo de monitoramento, indicando que a condutividade 

elétrica característica dos materiais do tipo LDH (HAN et al., 2013; SUN et al., 2018) 

pode ter sobreposto a ação dos nanomateriais em formar novos produtos, por meio 

da sua interação com a pasta, e preencher as aberturas e os vazios do concreto. 

Na Figura 70 estão apresentados os resultados de resistividade elétrica 

superficial, em kΩ.cm, após aplicação do fator de forma, obtidos periodicamente até a 

idade de 180 dias de exposição em câmara de SO2 e névoa salina, respectivamente, 

para os cinco traços de concreto após fissuração. 

 

Figura 70 - Resistividade elétrica superficial para os concretos estudados até os 180 dias de 
exposição em: a) Câmara de SO2; b) Névoa salina. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

Por meio dos resultados de resistividade elétrica adquiridos para os concretos 

fissurados expostos em câmara de SO2 (Figura 70a) foi possível inferir que os traços 

contendo as nanocápsulas de sílica apresentaram valores elevados para essa 

propriedade em comparação com o traço de referência, proporcional ao aumento do 

teor de adição. Esse comportamento assemelha-se com o observado para as 
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exposições anteriores (Figura 69), sendo que os valores nessa exposição são maiores 

(em torno de 15 kΩ.cm, para S6), podendo ser uma soma das discussões abordadas 

anteriormente com a formação de subprodutos derivados dos íons sulfato que 

auxiliaram na melhoria dessa propriedade.  

Os nanorreservatórios do tipo LDHs de nitrito podem ter iniciado sua ação 

como trocadores iônicos, capturando os íons sulfato, o que resultou na redução de 

íons disponíveis para reagir com a pasta cimentícia e formar compostos como a 

etringita e a gipsita. Além disso, no momento da troca há a liberação dos íons nitrito 

(NO2-) que encontravam-se intercalados nas lamelas inicialmente, o que pode ter 

aumentado a concentração iônica da solução de poros de concreto e levado a redução 

dos valores de resistividade elétrica, em comparação com o concreto de referência, 

observada para as amostras N3 e N6 expostas em câmara de SO2 (Figura 70a). 

Por fim o traço de referência apresentou um acréscimo nos valores de 

resistividade a partir de 50 dias de exposição em câmara de SO2 (Figura 70a), o que 

pode indicar a formação de subprodutos, como a etringita e a gipsita, que 

preencheram os vazios da matriz cimentícia e aperfeiçoaram essa propriedade. 

Em relação aos concretos fissurados que foram expostos em câmara de 

névoa salina (Figura 70b), aos 28 dias, os traços contendo nanocápsulas de sílica, 

nos dois teores, e o traço contendo 6% de LDHs de nitrito apresentaram valores de 

resistividade acima do traço de referência. Esse comportamento indica que os 

nanomateriais adicionados auxiliaram na melhora dessa propriedade, reagindo com a 

pasta cimentícia e formando novos compostos que densificaram a matriz e 

preencheram as aberturas que haviam sido previamente implementadas. 

Na sequência do monitoramento, a medida que os ciclos de névoa salina 

aumentaram, a deposição de cloreto de sódio (NaCl) na superfície dos concretos pode 

ter influenciado para a redução observada nos resultados de resistividade elétrica, 

corroborando com o relatado por Liu et al. (2016) de que essa propriedade é reduzida 

a medida que mais íons cloreto (Cl-) estão dispostos na solução de poros. Além disso, 

os traços de concreto contendo os LDHs de nitrito apresentaram uma estabilidade nos 

valores após 70 dias de exposição, o que pode indicar que o houve aprisionamento 
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dos íons cloreto e estes não encontram-se disponíveis para reagir nas idades 

subsequentes. 

Iniciando as análises microscópicas, na Figura 71 estão dispostas as imagens 

de monitoramento das fissuras dos cinco traços de concreto, os quais foram expostos 

em câmara úmida por 180 dias. 

Por meio das imagens, foi possível constatar os traços contendo adição das 

nanocápsulas de sílica e dos LDHs de nitrito apresentaram um preenchimento da 

fissura significativo em comparação com o traço de referência, principalmente 

considerando a última idade de análise. Além disso, ressalta-se que o traço contendo 

3% de nanocápsulas de sílica (S3) teve a cicatrização da fissura iniciada já aos 28 

dias de exposição e aos 180 dias toda sua extensão encontrava-se recuperada, 

indicando a eficácia desse nanomaterial quando há umidade elevada no meio (U. R. 

> 95%). 

 

Figura 71 - Imagens de microscopia ótica obtidas após 28, 90 e 180 dias de exposição dos traços de 
concreto previamente fissurados em câmara úmida. 

 
Fonte: A autora (2019). 
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Na Figura 72 estão apresentadas as imagens de acompanhamento das 

fissuras, por meio de microscopia ótica, dos cinco traços de concreto expostos por 

180 dias em ambiente externo na cidade de Curitiba – PR. 

Analisando as imagens de microscopia, detectou-se que uma região da 

fissura do traço referência (REF) foi preenchida a partir dos 90 dias de exposição em 

ambiente externo. Além disso, os traços de concreto contendo ambos os 

nanomateriais apresentaram formação de produtos nas margens das fissuras, já aos 

28 dias de exposição, porém sem um preenchimento completo das aberturas como 

foi observado na exposição em câmara úmida (Figura 71). 

 

Figura 72 - Imagens de microscopia ótica obtidas após 28, 90 e 180 dias de exposição dos traços de 
concreto previamente fissurados em ambiente externo. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

O monitoramento, por meio da técnica de microscopia ótica, das fissuras dos 

concretos expostos na câmara de SO2 após 28, 90 e 180 dias está disposto na Figura 



132 
 

73. Por meio das imagens, verificou-se que para os traços de concreto contendo 

adição dos nanorreservatórios do tipo LDHs de nitrito (N3 e N6) houve a formação de 

produtos na região das aberturas preenchendo-as parcialmente, já na primeira idade 

de análise. Somado a isso, um segmento da fissura traço contendo 3% de adição de 

nanocápsulas de sílica (S3) foi cicatrizado a partir dos 90 dias de exposição. 

 

Figura 73 - Imagens de microscopia ótica obtidas após 28, 90 e 180 dias de exposição dos traços de 
concreto previamente fissurados em câmara de SO2. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

Concluindo as imagens de microscopia ótica, o acompanhamento das fissuras 

dos traços de concreto, os quais foram expostos em câmara de névoa salina por 180 

dias, está demonstrado na Figura 74. O traço de referência (REF) apresentou 

deposição de um material esbranquiçado na região da abertura a partir dos 28 dias 

de exposição, o que pode indicar a deposição do sal utilizado no ciclo da câmara 

(NaCl). Identificou-se, nos traços contendo os nanomateriais em sua composição, a 

formação de produtos na região das fissuras simultaneamente a presença do material 
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esbranquiçado a partir dos 90 dias de análise. Ressalta-se que, aos 180 dias de 

exposição, as fissuras correspondentes aos concretos contendo 6% de LDHs de nitrito 

(N6) e 3% de nanocápsulas de sílica (S3) aparentam ter sido cicatrizadas em sua 

totalidade. 

 

Figura 74 - Imagens de microscopia ótica obtidas após 28, 90 e 180 dias de exposição dos traços de 
concreto previamente fissurados em câmara de névoa salina. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

Com o intuito de visualizar com uma maior ampliação e detalhamento o 

processo de autocicatrização dos concretos expostos em diferentes meios, as 

mesmas amostras monitoradas por microscopia ótica foram submetidas a 

acompanhamento por FEG/SEM com EDS após 28, 90 e 180 dias de exposição. Na 

Figura 75 estão apresentadas as imagens do concreto de referência, exposto em 

câmara úmida, nas três idades de análise. 
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Figura 75 - Imagens de microscopia da fissura do concreto de referência exposto em câmara úmida, 
com aproximação de 300 vezes: a) 28 dias; b) 90 dias; e c) 180 dias de exposição. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

Por meio das imagens, foi verificado que ao decorrer do tempo de exposição 

houve redução na largura da abertura pela formação de produtos em suas margens. 

Ao observar essas formações com uma maior aproximação e com auxílio da análise 

química de EDS constatou-se que houve formação de carbonatos de cálcio (CaCO3) 

nessa região, conforme demonstrado na Figura 76. A presença desses compostos na 

abertura pode indicar que houve início de um processo de autocicatrização autógena 

no concreto, visto que a umidade nessa exposição é elevada (U.R. > 95%), e 

assemelha-se ao observado por Suleiman e Nehdi (2018). 

 

Figura 76 – Imagem de microscopia com análise química por EDS das formações de carbonato de 
cálcio (CaCO3) encontradas nas margens da fissura do concreto de referência em câmara úmida, 

após 180 dias de exposição. 

 
Fonte: A autora (2019). 
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As imagens adquiridas por meio da técnica de FEG/SEM com EDS, para os 

concretos contendo adição dos nanorreservatórios do tipo LDHs de nitrito nos teores 

de 3 e 6%, expostos em câmara úmida por 180 dias, estão dispostas na Figura 77.  

 

Figura 77 - Imagens de microscopia da fissura dos concretos com 3% de LDHs de nitrito e 6% de 
LDHs de nitrito, respectivamente, expostos em câmara úmida, com aproximação de 300 vezes: a) 28 

dias; b) 90 dias; c) 180 dias; d) 28 dias; e) 90 dias; e f) 180 dias de exposição. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 
Constatou-se que, para essa exposição, ambos os traços iniciaram um 

processo de cicatrização da fissura preenchendo-a com subprodutos, sendo que o 

traço de concreto contendo 6% de LDHs de nitrito apresentou uma autocicatrização 

significativa aos 90 e 180 dias de monitoramento, corroborando com o observado 

anteriormente nos dados de microscopia ótica. A análise química dos compostos que 

foram formados no interior das aberturas, informou que há presença dos elementos 

zinco (Zn) e alumínio (Al) na sua composição (Figura 78a), o que indica que o 

nanomaterial adicionado interagiu com os compostos de hidratação para gerar a 
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recuperação do concreto. Além disso, pelo difratograma da região da fissura do 

concreto contendo 6% de LDHs (Figura 78b) foi detectado a formação de um 

composto contendo ligações entre nitrogênio (N) e enxofre (S), além dos picos 

correspondentes ao LDH, o que confirma essa interação da adição com a pasta 

cimentícia. 

 

Figura 78 - Imagem de microscopia: a) com análise química por EDS das formações encontradas na 
fissura; b) difratograma de raios-X da região da fissura do concreto contendo 6% de LDHs de nitrito 

em câmara úmida, após 180 dias de exposição. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

Os traços de concreto contendo nanocápsulas de sílica, nos teores de 3 e 6%, 

que foram expostos em câmara úmida por 180 dias também passaram pelo 

monitoramentos por FEG/SEM com EDS; e as imagens das fissuras estão 

demonstradas na Figura 79. 
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Figura 79 - Imagens de microscopia da fissura dos concretos com 3% de nanocápsulas de sílica e 6% 
de nanocápsulas de sílica, respectivamente, expostos em câmara úmida, com aproximação de 200 e 

300 vezes: a) 28 dias; b) 90 dias; c) 180 dias; d) 28 dias; e) 90 dias; e f) 180 dias de exposição. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 
Em relação ao monitoramento dos concretos contendo nanocápsulas de 

sílica, para o teor de 3% o processo de autocicatrização do concreto iniciou-se já aos 

28 dias de exposição em câmara úmida, sendo que aos 180 dias ambos os concretos 

haviam preenchido a região da fissura analisada, confirmando as imagens de 

microscopia ótica. Os compostos formados na fissura foram analisados quimicamente 

por EDS, em uma aproximação de 1000 vezes, sendo que o elemento silício (Si) 

presente no espectro pode indicar que as nanocápsulas interagiram com os 

compostos do cimento hidratado para cicatrizar a abertura (Figura 80a). 

Coincidentemente, por meio do difratograma do material formado na região da fissura 

(Figura 80b), foi identificado o composto albita (NaAlSi3O8), juntamente aos picos 

indicando a presença da sílica, o que confirma a interação do nanomaterial com a 

matriz e a sua disponibilidade para continuar atuando em idades posteriores. 
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Figura 80 - Imagem de microscopia: a) com análise química por EDS das formações encontradas na 
fissura; b) difratograma de raios-X da região da fissura do concreto contendo 3% de nanocápsulas de 

sílica em câmara úmida, após 180 dias de exposição. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

Acerca da exposição em ambiente externo na cidade de Curitiba - PR, o 

concreto de referência teve uma redução na largura da fissura no decorrer do tempo 

de exposição de 0,12 mm, aos 28 dias, para 0,06 mm aos 180 dias, conforme pode 

ser observado Figura 81.  

 

Figura 81 - Imagens de microscopia da fissura do concreto de referência exposto em ambiente 
externo, com aproximação de 300 vezes: a) 28 dias; b) 90 dias; e c) 180 dias de exposição. 

 
Fonte: A autora (2019). 
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Os produtos formados na região são quimicamente similares ao carbonato de 

cálcio (CaCO3), conforme detectado no espectro de EDS (Figura 82). A deposição 

desses compostos na fissura caracteriza a ocorrência de uma cicatrização autógena 

do material cimentício, similar a observada para o concreto de referência exposto em 

câmara úmida e relatada por Suleiman e Nehdi (2018). No entanto, a cicatrização não 

foi completa devido a disponibilidade de água não ser tão elevada quanto na 

exposição anterior, visto que a água é um fator essencial para ocorrência dessa 

cicatrização (TITTELBOOM; DE BELIE, 2009; DE BELIE et al., 2018). 

 

Figura 82 - Imagem de microscopia com análise química por EDS das formações de carbonato de 
cálcio (CaCO3) encontradas nas margens da fissura do concreto de referência em ambiente externo, 

após 180 dias de exposição. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

O monitoramento das fissuras dos concretos contendo adição de 3% e 6% de 

LDHs de nitrito, durante 180 dias de exposição em ambiente externo na cidade de 

Curitiba – PR, está apresentado na Figura 83. 
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Figura 83 - Imagens de microscopia da fissura dos concretos com 3% de LDHs de nitrito e 6% de 
LDHs de nitrito, respectivamente, expostos em ambiente externo, com aproximação de 200 e 300 

vezes: a) 28 dias; b) 90 dias; c) 180 dias; d) 28 dias; e) 90 dias; e f) 180 dias de exposição. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

A adição de LDHs de nitrito nos concretos não foi eficaz para cicatrizar as 

fissuras em ambiente externo. Mesmo com a formação de produtos na região da 

abertura, aos 180 dias de exposição, no concreto contendo 6% desse nanomaterial; 

o preenchimento não é significativo para considerar que houve recuperação da região. 

As imagens das fissuras dos traços de concreto contendo as nanocápsulas 

de sílica, nos dois teores, obtidas por meio da análise microscópica de FEG/SEM com 

EDS estão apresentadas na Figura 84. 
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Figura 84 - Imagens de microscopia da fissura dos concretos com 3% de nanocápsulas de sílica e 6% 
de nanocápsulas de sílica, respectivamente, expostos em ambiente externo, com aproximação de 

200 vezes: a) 28 dias; b) 90 dias; c) 180 dias; d) 28 dias; e) 90 dias; e f) 180 dias de exposição. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

Em conformidade com o observado para a adição anterior, as nanocápsulas 

de sílica não tiveram atuação completa na exposição em ambiente externo, sendo 

assim não houve cicatrização significativa das fissuras até a última idade de 

monitoramento. Conclui-se que, mesmo se tratando de cicatrização autônoma quando 

os nanomateriais são empregados, a presença de água é fundamental e auxilia para 

acelerar as reações entre os materiais e, consequentemente, o processo de 

recuperação das fissuras do material cimentício. 

Na Figura 85 está exposta precipitação na cidade de Curitiba – PR, durante o 

tempo de exposição das amostras de concreto, evidenciando que a disponibilidade de 

água foi reduzida em relação a exposição em câmara úmida. 
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Figura 85 - Precipitação na cidade de Curitiba - PR entre os meses de abril e outubro de 2018. 

 
Fonte: INMET (2018). 

 

A análise das fissuras em exposições contendo íons agressivos, na Figura 86 

estão apresentadas as imagens de microscopia adquiridas para o concreto de 

referência após exposição em câmara de SO2 por 180 dias. Sendo que não foi 

verificada alteração ou formação de produtos que preenchessem a fissura que havia 

sido criada previamente. 

 

Figura 86 - Imagens de microscopia da fissura do concreto de referência exposto em câmara de SO2, 
com aproximação de 200 vezes: a) 28 dias; b) 90 dias; e c) 180 dias de exposição. 

 
Fonte: A autora (2019). 
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O monitoramento dos traços de concreto contendo os nanorreservatórios do 

tipo de LDHs de nitrito, nos teores de 3 e 6%, mantidos em câmara de SO2 por 180 

dias, está disposto na Figura 87. 

 

Figura 87 - Imagens de microscopia da fissura dos concretos com 3% de LDHs de nitrito e 6% de 
LDHs de nitrito, respectivamente, expostos em câmara de SO2, com aproximação de 200 vezes: a) 28 

dias; b) 90 dias; c) 180 dias; d) 28 dias; e) 90 dias; e f) 180 dias de exposição. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

Pelas imagens foi possível verificar que houve formação de compostos nas 

margens das fissuras, em ambos os traços, sendo a cicatrização mais significativa no 

traço contendo 6% de LDHs de nitrito. Ao analisar os produtos formados na região da 

fissura do traço contendo 3% de LDHs de nitrito, com aproximação de 3000 vezes, 

constatou-se a presença dos elementos zinco (Zn) e alumínio (Al) no espectro de EDS 

(Figura 88a), em conjunto com os elementos típicos da pasta cimentícia e do enxofre 

(S), decorrente do meio de exposição. A presença desses elementos, que constituem 

as lamelas do nanomaterial, indica que este reagiu com os compostos hidratados 

resultando nos subprodutos visualizados na abertura. Por meio da análise de XRD do 
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material dessa região (Figura 88b), foi identificado um composto com presença dos 

elementos nitrogênio (N) e enxofre (S), o que é um indício de que houve atuação do 

nanomaterial liberando os íons nitrito (NO2-) e esses reagiram com a pasta para 

formação de novos compostos. 

 

Figura 88 - Imagem de microscopia: a) com análise química por EDS das formações encontradas nas 
margens da fissura; b) difratograma de raios-X da região da fissura do concreto contendo 3% de 

LDHs de nitrito em câmara de SO2, após 180 dias de exposição. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

As fissuras dos traços contendo as nanocápsulas de sílica, nos teores de 3 e 

6%, que foram expostos em câmara de SO2 por 180 dias, foram acompanhadas por 

meio de FEG/SEM com EDS e as imagens obtidas encontram-se na Figura 89. 
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Figura 89 - Imagens de microscopia da fissura dos concretos com 3% de nanocápsulas de sílica e 6% 
de nanocápsulas de sílica, respectivamente, expostos em câmara de SO2, com aproximação de 200 

vezes: a) 28 dias; b) 90 dias; c) 180 dias; d) 28 dias; e) 90 dias; e f) 180 dias de exposição. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

Para os concretos com adição de nanocápsulas de sílica, o traço contendo 

3% de nanomaterial na composição apresentou uma cicatrização parcial da fissura a 

partir dos 90 dias de exposição. O traço contendo 6% não apresentou cicatrização 

significativa no tempo de análise, indicando que há um limite de material a ser 

adicionado no concreto para que haja uma atuação eficaz, na exposição em câmara 

de SO2, comprovando o observado nas propriedades de resistência à tração e 

absorção de água por capilaridade, as quais foram discutidas previamente. Em 

relação aos produtos formados na fissura do traço com 3% de adição, uma análise 

com aproximação de 500 vezes revelou a presença do elemento silício (Si) no 

espectro de EDS (Figura 90), sugerindo que o nanomaterial está presente nos 

subprodutos formados nessa região. 
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Figura 90 - Imagem de microscopia com análise química por EDS das formações encontradas na 
fissura do concreto contendo 3% de nanocápsulas de sílica em câmara de SO2, aos 90 dias de 

exposição. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

Em relação aos concretos que foram mantidos em câmara de névoa salina, 

na Figura 91 estão dispostas as imagens de FEG/SEM com EDS para o concreto de 

referência aos 28, 90 e 180 dias de exposição. 

 

Figura 91 - Imagens de microscopia da fissura do concreto de referência exposto em câmara de 
névoa salina, com aproximação de 200 vezes: a) 28 dias; b) 90 dias; e c) 180 dias de exposição. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

A partir dos 90 dias de exposição foi verificado que a fissura encontrava-se 

preenchida, porém aos 180 dias parte do material entre a fissura desfez-se e a 

abertura voltou a surgir. Esse dado, somado com a análise da região por EDS (Figura 

92), indica que houve deposição de sal (NaCl) no interior da fissura e, sendo esse 

composto solúvel em água, a cicatrização não é permanente. 

) ) )
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Figura 92 - Imagem de microscopia, com 1000 vezes, com análise química por EDS da deposição 
salina verificada na fissura do concreto de referência em câmara de névoa salina, aos 90 dias de 

exposição. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

O acompanhamento das fissuras dos concretos contendo adição dos 

nanorreservatórios do tipo LDHs de nitrito, nos teores de 3 e 6%, durante os 180 dias 

de exposição em névoa salina está apresentado na Figura 93. 

 

Figura 93 - Imagens de microscopia da fissura dos concretos com 3% de LDHs de nitrito e 6% de 
LDHs de nitrito, respectivamente, expostos em câmara de névoa salina, com aproximação de 200 

vezes: a) 28 dias; b) 90 dias; c) 180 dias; d) 28 dias; e) 90 dias; e f) 180 dias de exposição. 

 
Fonte: A autora (2019). 
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Considerando as imagens de microscopia, foi constatado que houve 

cicatrização das fissuras em ambos os traços aos 180 dias de exposição em névoa 

salina, destacando-se que a cicatrização do traço contendo 3% de LDHs de nitrito 

aparenta ser visualmente mais completa. Analisando os produtos formados na região 

das aberturas, com ampliação de 500 vezes, novamente detectou-se a presença dos 

elementos zinco (Zn) e alumínio (Al) no espectro de EDS (Figura 94a). 

E, por meio do difratograma obtido para o material retirado da região da fissura 

(Figura 94b), picos correspondentes ao composto contendo os elementos nitrogênio 

(N) e enxofre (S) foram encontrados, além daqueles que indicam a presença dos 

LDHs. Esses resultados apontam para a formação de compostos envolvendo o 

nanomaterial adicionado na mistura, simultaneamente a deposição salina que ocorreu 

durante os ciclos de exposição. 

 

Figura 94 - Imagem de microscopia: a) com análise química por EDS das formações encontradas na 
fissura; b) difratograma de raios-X da região da fissura do concreto contendo 3% de LDHs de nitrito 

em câmara de névoa salina, após 180 dias de exposição. 

 
Fonte: A autora (2019). 
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Finalizando os monitoramentos das fissuras por meio da técnica de FEG/SEM 

com EDS, na Figura 95 estão dispostas as imagens adquiridas para os traços de 

concreto contendo 3 e 6% de adição de nanocápsulas de sílica, expostos em câmara 

de névoa salina por 180 dias. 

 

Figura 95 - Imagens de microscopia da fissura dos concretos com 3% de nanocápsulas de sílica e 6% 
de nanocápsulas de sílica, respectivamente, expostos em câmara de névoa salina, com aproximação 

de 200 vezes: a) 28 dias; b) 90 dias; c) 180 dias; d) 28 dias; e) 90 dias; e f) 180 dias de exposição. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

Verificou-se por meio das imagens que a cicatrização das fissuras dos 

concretos contendo 3% das nanocápsulas de sílica foi total aos 90 dias de exposição 

é quase completa para o traço com 6% desse nanomaterial, após 180 dias de 

exposição em névoa salina. 

Com uma aproximação de 700 vezes dos produtos de cicatrização, 

combinada com análise química por EDS, constatou-se que, além da deposição salina 

presente (NaCl) o elemento silício (Si) compõe o espectro (Figura 96a). Paralelamente 
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a isso, pela análise de XRD do material retirado da região da fissura, apresentada na 

Figura 96b, verificou-se a presença do composto albita (NaAlSi3O8), indicando que as 

nanocápsulas atuaram na região reagindo com os compostos de hidratação para selar 

as aberturas. 

 

Figura 96 - Imagem de microscopia: a) com análise química por EDS das formações encontradas na 
fissura; b) difratograma de raios-X da região da fissura do concreto contendo 3% de LDHs de nitrito 

em câmara de névoa salina, após 180 dias de exposição. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

4.4.1 Considerações finais em relação ao monitoramento do processo de 

autocicatrização dos concretos expostos a diferentes meios 

 

Concluindo essa etapa da pesquisa, na sequência estão listadas algumas das 

considerações sobre os efeitos de autocicatrização dos concretos contendo adição de 

nanocápsulas de sílica e LDHs de nitrito, quando estão sujeitos a diferentes meios de 

exposição. 

Em câmara úmida, ambos os nanomateriais foram eficazes e atuaram 

cicatrizando as aberturas dos concretos, sendo que o processo de autocicatrização 
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teve influência nas propriedades de resistência à tração, absorção de água por 

capilaridade e resistividade elétrica superficial. Por XRD foram identificados na região 

das fissuras um composto contendo nitrogênio e enxofre; e o composto albita, 

provavelmente formados pela interação dos LDHs de nitrito e das nanocápsulas de 

sílica, respectivamente, com a pasta cimentícia. Ressalta-se que o traço de concreto 

contendo 3% de nanocápsulas de sílica (S3) apresentou cicatrização da abertura já 

aos 28 dias de exposição. 

Acerca da exposição em ambiente externo, apesar da identificação da 

formação de produtos nas margens das aberturas dos concretos contendo os 

nanomateriais, e da alta resistividade elétrica observada para os concretos contendo 

as nanocápsulas de sílica; não houve cicatrização completa das aberturas nesse 

meio, confirmando que a disponibilidade de água no meio é fundamental para a 

cicatrização do concreto, mesmo por métodos autônomos. Além disso, os traços de 

referência, tanto em ambiente externo quanto em câmara úmida, apresentaram 

formação de carbonato de cálcio na região das fissuras, caracterizando um processo 

de cicatrização autógena do material cimentício. 

Em relação a exposição em câmara de SO2, os resultados de resistência à 

tração, absorção de água por capilaridade e resistividade elétrica superficial indicam 

que os LDHs de nitrito atuaram como trocador iônico aprisionando os íons sulfato 

disponíveis e reduzindo, assim, a formação de subprodutos na matriz cimentícia. Além 

disso, houve formação de produtos nas margens das fissuras contendo LDHs de 

nitrito, sendo que na sua análise por XRD detectou-se novamente o composto 

contendo nitrogênio e enxofre. A fissura do concreto contendo 3% de nanocápsulas 

de sílica foi selada parcialmente nesse meio, corroborando com o monitoramento da 

resistividade elétrica superficial, onde os valores encontravam-se acima do concreto 

de referência. 

Na exposição dos concretos em névoa salina foi detectada a deposição de sal 

(NaCl) na superfície dos concretos ao longo dos ciclos, o que gerou um preenchimento 

da abertura do traço de referência e influenciou nos resultados de resistividade elétrica 

superficial no decorrer do monitoramento. Além disso, os traços de concreto contendo 

os nanomateriais apresentaram uma cicatrização significativa das fissuras, com 

formação dos compostos contendo nitrogênio e enxofre, e da albita nas regiões dos 
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traços contendo LDHs de nitrito e nanocápsulas de sílica, respectivamente, 

detectados por XRD, simultaneamente a deposição salina. Ressalta-se que, os traços 

contendo 6% de LDHs de nitrito (N6) e 3% de nanocápsulas de sílica (S3) tiveram 

uma cicatrização completa das fissuras nesse meio de exposição, após 180 dias. 

Destaca-se, por fim, que, para as quatro exposições estudadas, o teor de 3% 

de adição de nanocápsulas de sílica aparenta ser a melhor opção para atuar 

aperfeiçoando as propriedades de resistência à tração e absorção de água por 

capilaridade, ao longo do tempo, e, ao mesmo tempo, selar as fissuras do material 

cimentício. 



153 
 

 

5 CONCLUSÕES 

 

Foram desenvolvidos concretos de cimento Portland com adição de 

nanocápsulas de sílica (SiO2) e LDHs de nitrito (NO2-), com teores de 3% e 6%, além 

de um concreto de referência, sem adição, para fins de comparação. 

Os nanorreservatórios do tipo LDHs de nitrito proporcionaram uma melhora 

na propriedade de resistência à compressão das misturas de concreto, devido a 

densificação da matriz e a melhoria causada na zona de transição entre pasta e 

agregado; e mantiveram uma continuidade nos resultados de resistividade elétrica 

superficial, decorrente da estrutura química desse material. 

As nanocápsulas de sílica geraram uma redução nas propriedades mecânicas 

dos concretos, consequência do efeito do nanomaterial na trabalhabilidade do 

concreto ou pela formação de aglomerados na matriz cimentícia. Os valores de 

resistividade elétrica superficial foram elevados, evidenciando o aperfeiçoamento 

proporcionado pelo material em escala reduzida em materiais cimentícios em relação 

a solução de poros do concreto. 

A densificação da zona de transição pasta/agregado, devido a presença dos 

nanomateriais, foi visualizada nas imagens obtidas por FEG/SEM com EDS. Além 

disso, ambos os nanomateriais encontravam-se adsorvidos na zona de interface, 

sendo sua presença também confirmada por XRD, indicando que estão disponíveis 

para reagir quando foram solicitados, ou seja, quando houver um estímulo como a 

redução de pH, contato com íons agressivos ou fissuração do material. 

Os concretos passaram por um processo de fissuração e foram expostos em 

diferentes meios (câmara úmida, ambiente externo, câmara de SO2 e câmara de 

névoa salina) por 180 dias. 

Ambos os nanomateriais iniciaram sua ação com o aparecimento das fissuras 

formando produtos secundários, identificados por XRD como um composto com 

nitrogênio e enxofre e o composto albita, nas margens ou no interior das aberturas 

com o propósito de preenchê-las. As cicatrizações mais significativas foram 
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observadas nas exposições em câmara de névoa salina e em câmara úmida, 

evidenciando a eficácia dos nanomateriais avaliados frente ao contato com os íons 

cloreto e, simultaneamente, que a alta umidade do meio acelera as reações de 

autocicatrização, mesmo em métodos autônomos. Para a adição de nanocápsulas de 

sílica, o teor de 3% aparenta ser ideal para não prejudicar as propriedades do concreto 

e, ao mesmo tempo, atuar selando as fissuras do material. 

A análise eletroquímica comprovou o aprimoramento proporcionado pelos 

nanomateriais nos materiais cimentícios, em diferentes meios, aumentando sua 

durabilidade e minimizando os efeitos dos processos de degradação decorrentes do 

contato com íons agressivos. Para os LDHs de nitrito, aos 90 dias de exposição em 

ambientes com íons cloreto e sulfato, foi possível identificar a troca iônica que esse 

material realiza para, na sequência, aumentar sua proteção contra um início de 

processo corrosivo. 

Portanto, as nanocápsulas de sílica e LDHs de nitrito adicionados nas 

misturas de concreto resultaram em uma densificação da matriz cimentícia e atuaram 

selando as fissuras que haviam sido infligidas no material, o que demonstra sua 

aplicabilidade no âmbito da autocicatrização em ambientes com umidade elevada e 

presença de íons agressivos.
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6 SUGESTÕES PARA TRABALHOS FUTUROS 

 

Com intuito de proporcionar a continuidade da pesquisa desenvolvida, 

considerando os resultados obtidos e as limitações do estudo, sugere-se como 

trabalhos futuros: 

 Avaliar quantitativamente, por meio de técnicas analíticas apropriadas, como 

a cromatografia de íons, ensaios de migração ou análise dos difratogramas 

pelo método de Rietveld; a redução na entrada de íons agressivos ao longo 

do tempo nos concretos autocicatrizantes contendo adição de nanocápsulas 

de sílica e LDHs de nitrito. 

 Refinar a caracterização química do composto formado pela interação dos 

LDHs de nitrito com os produtos de hidratação do cimento na região das 

aberturas do concreto. 

 Explorar os teores de adição de nanocápsulas de sílica e LDHs de nitrito 

abaixo de 3%, em relação a massa de cimento, nas dosagens de concretos 

autocicatrizantes para definir o limite de eficácia da adição sem prejudicar as 

propriedades do material.    

 Desenvolver concretos autocicatrizantes com a combinação das adições 

estudadas nesta pesquisa, e definir teores de combinação eficazes para 

manter as propriedades do material.  

 Explorar a utilização das adições de nanocápsulas de sílica e LDHs de nitrito 

em elementos de concreto armado, expostos em diferentes meios. 
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APÊNDICE 1 – DIAGRAMAS DE BODE DOS CONCRETOS CONTENDO 
NANOCÁPSULAS DE SÍLICA E LDHS DE NITRITO OBTIDOS POR 

ESPECTROSCOPIA DE IMPEDÂNCIA ELETROQUÍMICA 

 

Previamente à exposição dos corpos de prova prismáticos, nas diferentes 

condições avaliadas (câmara úmida, ambiente externo, câmara de SO2 e câmara de 

névoa salina) por 180 dias, conforme apresentado no capítulo 4, seção 4.3, a análise 

de EIS foi realizada nas amostras de concreto com fins de caracterização inicial dos 

materiais. Os diagramas de Bode iniciais obtidos para os traços de concreto contendo 

as nanocápsulas de sílica e os LDHs de nitrito, nos teores de 3 e 6%, além de um 

concreto de referência, sem adição, estão apresentados nas Figuras A.1 a A.5. 

 

Figura A.1 - Diagrama de Bode obtido para as amostras do concreto de referência, previamente à 
exposição em diferentes meios, em relação a um eletrodo de calomelano saturado: a) magnitude da 

impedância; b) ângulo de fase. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

Figura A.2 - Diagrama de Bode obtido para as amostras do concreto contendo 3% de LDHs de nitrito, 
previamente à exposição em diferentes meios, em relação a um eletrodo de calomelano saturado: a) 

magnitude da impedância; b) ângulo de fase. 

 
Fonte: A autora (2019). 
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Figura A.3 - Diagrama de Bode obtido para as amostras do concreto contendo 6% de LDHs de nitrito, 
previamente à exposição em diferentes meios, em relação a um eletrodo de calomelano saturado: a) 

magnitude da impedância; b) ângulo de fase. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

Figura A.4 - Diagrama de Bode obtido para as amostras do concreto contendo 3% de nanocápsulas 
de sílica, previamente à exposição em diferentes meios, em relação a um eletrodo de calomelano 

saturado: a) magnitude da impedância; b) ângulo de fase. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

Figura A.5 - Diagrama de Bode obtido para as amostras do concreto contendo 6% de nanocápsulas 
de sílica, previamente à exposição em diferentes meios, em relação a um eletrodo de calomelano 

saturado: a) magnitude da impedância; b) ângulo de fase. 

 
Fonte: A autora (2019). 
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Para fins complementares os resultados de EIS obtidos para os traços de 

concreto estudados, apresentados por meio de diagramas de Bode na seção 4.4 e no 

início do Apêndice 1, foram organizados de forma a haver comparação entre os 

concretos em cada idade de análise e para cada uma das exposições avaliadas, 

câmara úmida, ambiente externo, câmara de SO2 e câmara de névoa salina, 

respectivamente. Os diagramas de Bode correspondentes a essa comparação estão 

dispostos nas Figuras A.6 a A.21. 

 

Figura A.6 - Diagrama de Bode obtido para as amostras de concreto, previamente à exposição em 
câmara úmida, em relação a um eletrodo de calomelano saturado: a) magnitude da impedância; b) 

ângulo de fase. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

Figura A.7 - Diagrama de Bode obtido para as amostras de concreto, aos 28 dias de exposição em 
câmara úmida, em relação a um eletrodo de calomelano saturado: a) magnitude da impedância; b) 

ângulo de fase. 

 
Fonte: A autora (2019). 
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Figura A.8 - Diagrama de Bode obtido para as amostras de concreto, aos 90 dias de exposição em 
câmara úmida, em relação a um eletrodo de calomelano saturado: a) magnitude da impedância; b) 

ângulo de fase. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

Figura A.9 - Diagrama de Bode obtido para as amostras de concreto, aos 180 dias de exposição em 
câmara úmida, em relação a um eletrodo de calomelano saturado: a) magnitude da impedância; b) 

ângulo de fase. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

Figura A.10 - Diagrama de Bode obtido para as amostras de concreto, previamente à exposição em 
ambiente externo, em relação a um eletrodo de calomelano saturado: a) magnitude da impedância; b) 

ângulo de fase. 

 
Fonte: A autora (2019). 
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Figura A.11 - Diagrama de Bode obtido para as amostras de concreto, aos 28 dias de exposição em 
ambiente externo, em relação a um eletrodo de calomelano saturado: a) magnitude da impedância; b) 

ângulo de fase. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

Figura A.12 - Diagrama de Bode obtido para as amostras de concreto, aos 90 dias de exposição em 
ambiente externo, em relação a um eletrodo de calomelano saturado: a) magnitude da impedância; b) 

ângulo de fase. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

Figura A.13 - Diagrama de Bode obtido para as amostras de concreto, aos 180 dias de exposição em 
ambiente externo, em relação a um eletrodo de calomelano saturado: a) magnitude da impedância; b) 

ângulo de fase. 

 
Fonte: A autora (2019). 
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Figura A.14 - Diagrama de Bode obtido para as amostras de concreto, previamente à exposição em 
câmara de SO2, em relação a um eletrodo de calomelano saturado: a) magnitude da impedância; b) 

ângulo de fase. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

Figura A.15 - Diagrama de Bode obtido para as amostras de concreto, aos 28 dias de exposição em 
câmara de SO2, em relação a um eletrodo de calomelano saturado: a) magnitude da impedância; b) 

ângulo de fase. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

Figura A.16 - Diagrama de Bode obtido para as amostras de concreto, aos 90 dias de exposição em 
câmara de SO2, em relação a um eletrodo de calomelano saturado: a) magnitude da impedância; b) 

ângulo de fase. 

 
Fonte: A autora (2019). 
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Figura A.17 - Diagrama de Bode obtido para as amostras de concreto, aos 180 dias de exposição em 
câmara de SO2, em relação a um eletrodo de calomelano saturado: a) magnitude da impedância; b) 

ângulo de fase. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

Figura A.18 - Diagrama de Bode obtido para as amostras de concreto, previamente à exposição em 
câmara de névoa salina, em relação a um eletrodo de calomelano saturado: a) magnitude da 

impedância; b) ângulo de fase. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

Figura A.19 - Diagrama de Bode obtido para as amostras de concreto, aos 28 dias de exposição em 
câmara de névoa salina, em relação a um eletrodo de calomelano saturado: a) magnitude da 

impedância; b) ângulo de fase. 

 
Fonte: A autora (2019). 
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Figura A.20 - Diagrama de Bode obtido para as amostras de concreto, aos 90 dias de exposição em 
câmara de névoa salina, em relação a um eletrodo de calomelano saturado: a) magnitude da 

impedância; b) ângulo de fase. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

Figura A.21 - Diagrama de Bode obtido para as amostras de concreto, aos 180 dias de exposição em 
câmara de névoa salina, em relação a um eletrodo de calomelano saturado: a) magnitude da 

impedância; b) ângulo de fase. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 
Em conclusão, os dados de EIS adquiridos para os traços de concreto foram 

reorganizados para que houvesse comparação entre as idades de análise 

monitoradas (inicial, 28, 90 e 180 dias de exposição) para cada meio de exposição e 

cada amostra de concreto das cinco avaliadas. Os diagramas de Bode referentes a 

essa comparação estão apresentados nas Figuras A.22 a A.41. 
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Figura A.22 - Diagrama de Bode obtido para as amostras do concreto de referência, exposto em 
câmara úmida, em relação a um eletrodo de calomelano saturado: a) magnitude da impedância; b) 

ângulo de fase. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

Figura A.23 - Diagrama de Bode obtido para as amostras do concreto de referência, exposto em 
ambiente externo, em relação a um eletrodo de calomelano saturado: a) magnitude da impedância; b) 

ângulo de fase. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

Figura A.24 - Diagrama de Bode obtido para as amostras do concreto de referência, exposto em 
câmara de SO2, em relação a um eletrodo de calomelano saturado: a) magnitude da impedância; b) 

ângulo de fase. 

 
Fonte: A autora (2019). 
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Figura A.25 - Diagrama de Bode obtido para as amostras do concreto de referência, exposto em 
câmara de névoa salina, em relação a um eletrodo de calomelano saturado: a) magnitude da 

impedância; b) ângulo de fase. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

Figura A.26 - Diagrama de Bode obtido para as amostras do concreto contendo 3% de LDHs de 
nitrito, exposto em câmara úmida, em relação a um eletrodo de calomelano saturado: a) magnitude 

da impedância; b) ângulo de fase. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

Figura A.27 - Diagrama de Bode obtido para as amostras do concreto contendo 3% de LDHs de 
nitrito, exposto em ambiente externo, em relação a um eletrodo de calomelano saturado: a) 

magnitude da impedância; b) ângulo de fase. 

 
Fonte: A autora (2019). 
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Figura A.28 - Diagrama de Bode obtido para as amostras do concreto contendo 3% de LDHs de 
nitrito, exposto em câmara de SO2, em relação a um eletrodo de calomelano saturado: a) magnitude 

da impedância; b) ângulo de fase. 

 

Fonte: A autora (2019). 

 

Figura A.29 - Diagrama de Bode obtido para as amostras do concreto contendo 3% de LDHs de 
nitrito, exposto em câmara de névoa salina, em relação a um eletrodo de calomelano saturado: a) 

magnitude da impedância; b) ângulo de fase. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

Figura A.30 - Diagrama de Bode obtido para as amostras do concreto contendo 6% de LDHs de 
nitrito, exposto em câmara úmida, em relação a um eletrodo de calomelano saturado: a) magnitude 

da impedância; b) ângulo de fase. 

 
Fonte: A autora (2019). 
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Figura A.31 - Diagrama de Bode obtido para as amostras do concreto contendo 6% de LDHs de 
nitrito, exposto em ambiente externo, em relação a um eletrodo de calomelano saturado: a) 

magnitude da impedância; b) ângulo de fase. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

Figura A.32 - Diagrama de Bode obtido para as amostras do concreto contendo 6% de LDHs de 
nitrito, exposto em câmara de SO2, em relação a um eletrodo de calomelano saturado: a) magnitude 

da impedância; b) ângulo de fase. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

Figura A.33 - Diagrama de Bode obtido para as amostras do concreto contendo 6% de LDHs de 
nitrito, exposto em câmara de névoa salina, em relação a um eletrodo de calomelano saturado: a) 

magnitude da impedância; b) ângulo de fase. 

 
Fonte: A autora (2019). 
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Figura A.34 - Diagrama de Bode obtido para as amostras do concreto contendo 3% de nanocápsulas 
de sílica, exposto em câmara úmida, em relação a um eletrodo de calomelano saturado: a) magnitude 

da impedância; b) ângulo de fase. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

Figura A.35 - Diagrama de Bode obtido para as amostras do concreto contendo 3% de nanocápsulas 
de sílica, exposto em ambiente externo, em relação a um eletrodo de calomelano saturado: a) 

magnitude da impedância; b) ângulo de fase. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

Figura A.36 - Diagrama de Bode obtido para as amostras do concreto contendo 3% de nanocápsulas 
de sílica, exposto em câmara de SO2, em relação a um eletrodo de calomelano saturado: a) 

magnitude da impedância; b) ângulo de fase. 

 
Fonte: A autora (2019). 
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Figura A.37 - Diagrama de Bode obtido para as amostras do concreto contendo 3% de nanocápsulas 
de sílica, exposto em câmara de névoa salina, em relação a um eletrodo de calomelano saturado: a) 

magnitude da impedância; b) ângulo de fase. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

Figura A.38 - Diagrama de Bode obtido para as amostras do concreto contendo 6% de nanocápsulas 
de sílica, exposto em câmara úmida, em relação a um eletrodo de calomelano saturado: a) magnitude 

da impedância; b) ângulo de fase. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

Figura A.39 - Diagrama de Bode obtido para as amostras do concreto contendo 6% de nanocápsulas 
de sílica, exposto em ambiente externo, em relação a um eletrodo de calomelano saturado: a) 

magnitude da impedância; b) ângulo de fase. 

 
Fonte: A autora (2019). 
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Figura A.40 - Diagrama de Bode obtido para as amostras do concreto contendo 6% de nanocápsulas 
de sílica, exposto em câmara de SO2, em relação a um eletrodo de calomelano saturado: a) 

magnitude da impedância; b) ângulo de fase. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 

Figura A.41 - Diagrama de Bode obtido para as amostras do concreto contendo 6% de nanocápsulas 
de sílica, exposto em câmara de névoa salina, em relação a um eletrodo de calomelano saturado: a) 

magnitude da impedância; b) ângulo de fase. 

 
Fonte: A autora (2019). 

 


