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ИССЛЕДОВАНИЕ ОСНОВНЫХ РЕЦЕПТУРНЫХ ФАКТОРОВ, ОКАЗЫВАЮЩИХ 
ДОМИНИРУЮЩЕЕ ВЛИЯНИЕ НА ТЕРМОИЗОЛИРУЮЩУЮ СПОСОБНОСТЬ 

И АТМОСФЕРОСТОЙКОСТЬ ОГНЕЗАЩИТНЫХ ПОКРЫТИЙ

Аннотация. Использован метод математического планирования эксперимента для установления факторов, ока-
зывающих определяющее влияние на термоизолирующие и атмосферостойкие свойства огнезащитных вспенивае-
мых покрытий. Исследования проведены на модельном составе, состоящем из связующего, источника углерода, за-
медлителя горения и порообразующего агента. Оценку влияния содержания и соотношения основных компонентов 
покрытия проводили по изменению его термоизолирующей способности и атмосферостойкости. В ходе разведочных 
экспериментов выбрана рецептура модельного состава со следующим содержанием основных компонентов в расчете 
на 100 г краски: 30 г меламин-формальдегидной смолы, 10 г пентаэритрита, 30 г полифосфата аммония, 10 г двуо-
киси титана. Эксперименты по термоизолирующей способности состояли в замере времени в минутах, в течение 
которого на обратной стороне металлической пластины регистрируется температура 500 °С (СТБ 11.03.02-2010). 
Атмосферостойкость огнезащитного покрытия определяли согласно НПБ 98-2004. С использованием большого ко-
личества экспериментальных данных по изменению термозащитных и атмосферных свойств покрытия в зависимо-
сти от его рецептуры построена математическая модель для максимизации математического ожидания. Эта модель 
с использованием метода Бокса – Уилсона позволила определить оптимальное соотношение базовых компонентов 
в модельной рецептуре огнезащитного состава для обеспечения нормативных термоизоляционных и эксплуатаци-
онных свойств. Показано, что основной вклад в получение требуемого термоизолирующего эффекта вносят такие 
базовые компоненты состава, как карбонизирующий (пентаэритрит) и порообразующий (двуокись титана) агенты. 
Однако состав с улучшенными свойствами имеет худшие физико-механические характеристики и не соответствует 
нормативным требованиям. Найдено, что существует баланс между огне-термозащитными и атмосферостойкими 
свойствами покрытия. Установление этих фактов позволит направленно подходить к регулированию атмосферо-
стойких и огнезащитных свойств известных и созданию новых эффективных, экономичных огнезащитных покры-
тий с требуемыми нормативными свойствами.

Ключевые слова: огнезащитное вспениваемое покрытие, математическое планирование эксперимента, доми-
нирующие факторы, атмосферостойкость
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RESEARCH OF MAIN RECEPE FACTORS PROVIDING A DOMINANT IMPACT ON THE THERMAL 
INSULATING CAPACITY AND ATMOSPHERIC RESISTANCE OF FIRE PROTECTIVE COATINGS

Abstract. The method of mathematical experiment planning was used to determine the factors that exert a determining 
influence on heat-insulating and weather-resistant properties of flame retardant foaming coatings. The studies were carried 
out on a model composition consisting of a binder, a carbon source, a flame retardant and a pore-forming agent. Evaluation 
of the influence of the content and the ratio of the main components of the coating was carried out by a change in its heat-in-
sulating ability and weather resistance. During the exploratory experiments, the formulation of the model composition was 
chosen with the following content of the main components per 100 g of paint: 30 g of melamine-formaldehyde resin, 10 g of 
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pentaerythritol, 30 g of ammonium polyphosphate, 10 g of titanium dioxide. Experiments on the thermal insulation ability 
consisted in measuring the time in minutes, during which the temperature of 500 °C was recorded on the back of the metal 
plate (STB 11.03.02-2010). Weather resistance of the fire retardant coating was determined according to the NPB 98-2004. 
Using numerous experimental data on the change in the thermal and atmospheric properties of the coating, a mathematical 
model was constructed to maximize the mathematical expectation, depending on its formulation. This model with the use 
of the Box – Wilson method allowed to determine the optimal ratio of the base components in the model formulation of the 
fire-retardant composition to provide the normative heat-insulating and operational properties. It is shown that the basic con-
tribution to obtaining the required heat-insulating effect is made by such basic components of the composition as carbonizing 
(pentaerythritol) and pore-forming (titanium dioxide) agents. However, the composition with improved properties has the 
worst physical and mechanical characteristics and does not meet regulatory requirements. It has been found that there is a bal-
ance between fire-protective and weather-resistant coating properties. The establishment of these facts will make it possible to 
approach the regulation of weatherproof and fireproof properties in a directed manner and to create new efficient, economical 
fire-protective coatings with the required regulatory properties.

Keywords: intumescent flame retardant coating, mathematical planning of experiment, dominant factors, atmospheric 
resistance
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Введение. Известно, что одной из разновидностей полимерных композиционных материалов, 
проявляющих вспенивающий эффект, являются огне-термозащитные покрытия (ОТП), в состав 
которых входят четыре основные группы компонентов [1–3]: полимерное пленкообразующее 
связующее, источник углерода (коксообразующее вещество), порообразующий и дегидратирую-
щий агенты. Для увеличения термоизолирующей способности огнезащитных покрытий данного 
типа авторами апробированы добавки, интенсифицирующие процесс вспенивания [4–7].

С использованием огнезащитных покрытий, состоящих в основном из перечисленных ком-
понентов, наряду с эмпирическим подбором ингредиентов для создания композиций с эффек-
тивной огне-термозащитой выполнено большое количество исследований механизма процесса 
вспенивания и роста температуры на необогреваемой поверхности огнезащищенной металличе-
ской пластины [8–13]. Однако работ, где бы проводилась оценка влияния содержания и соотно-
шения основных рецептурных компонентов на термоизолирующую способность и атмосферо-
стойкость ОТП, не обнаружено. Вместе с тем наличие такой информации необходимо для обес-
печения снижения количества эмпирических экспериментов и улучшения эксплуатационных 
характеристик при разработке новых рецептур таких покрытий.

С целью накопления информации о базовых рецептурных факторах, вносящих основной 
вклад в термоизолирующую способность покрытий при воздействии высоких температур, а так-
же о влиянии этих же факторов на атмосферостойкость ОТП методом математического плани-
рования эксперимента определено влияние содержания основных компонентов такого покрытия 
на его термоизолирующие свойства.

При выборе состава термовспенивающейся огнезащитной краски были проведены пробные 
исследования, цель которых – выбрать наилучший состав краски для достижения максималь-
ного значения долговечности и огнезащитной эффективности. В ходе разведочных эксперимен-
тов остановились на модельном составе, в который входили следующие компоненты в расчете 
на 100 г краски: x1

(0) = 10 г источника углерода – пентаэритрита; x2
(0) = 30 г фосфорсодержащего 

антипирена – полифосфата аммония; x3
(0) = 30 г пленкообразователя – меламин-формальдегид-

ной смолы; x4
(0) = 10 г негорючего порообразующего наполнителя – двуокиси титана. Эти компо-

ненты в соответствии с данными [1–3] были выбраны как основные составляющие огнезащит-
ной краски по металлу. 

Эксперименты состояли в замере времени в минутах, в течение которого на обратной сто-
роне металлической пластины температура достигнет 500 °С, и проводились по методике, со-
ответствующей нормативному документу – СТБ 11.03.022010 «Система стандартов пожарной 
безопасности. Средства огнезащитные. Общие технические требования и методы испытаний». 
Для исследуемого состава эти значения составили пятимерный вектор y = (57; 62; 60; 60; 60) мин, 
среднее значение – 59,8 мин. Атмосферостойкость ОТП определяли согласно НТБ 98-2004 
«Огнезащитные покрытия. Методы определения устойчивости к старению».
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Для построения математической модели, описывающей процесс защиты металла с помо-
щью термовспенивающейся краски огневого воздействия, было решено вначале построить ре-
грессионную модель, содержащую как линейные факторы x1, x2, x3, x4, так и их парные взаи-
модействия:

 { } 0 1 1 2 2 3 3 4 4 12 1 2 13 1 3 14 1 4E y a a x a x a x a x a x x a x x a x x= + + + + + + + + 
 23 2 3 24 2 4 34 3 4 ,a x x a x x a x x+ + +  (1)

где y – наблюдаемый эффект огнезащитного действия (огне-термоизолирующая эффективность, 
мин); E{y} – математическое ожидание y (эффекта); x1, x2, x3, x4 – компоненты состава термовспе-
нивающейся краски, измеряемые в граммах; a0, a1, a2, a3, a4, a12, a13, a14, a23, a24, a34 – неизвест-
ные коэффициенты, подлежащие оцениванию.

Для получения наилучших линейных несмещенных оценок неизвестных параметров мо-
дели наблюдений (1) был использован полный факторный эксперимент (ПФЭ) с повторными 
(в данном случае двукратными) наблюдениями в каждой точке ПФЭ. В качестве центра плана 
ПФЭ была выбрана точка x1

(0) = 10 г, x2
(0) = 30 г, x3

(0) = 30 г, x4
(0) = 10 г четырехмерного простран-

ства.
Каждая переменная xi варьировалась на двух уровнях: 0 ,i i ix x x= ± Δ  i = 1, 2, 3, 4. На верхнем 

уровне 0 ,i i ix x x= + Δ  на нижнем уровне 0 .i i ix x x= − Δ  Здесь Δxi – интервал варьирования по пере-
менной xi. Интервал варьирования по каждой компоненте состава термовспенивающейся кра-
ски был выбран равным 5 % от значения соответствующей компоненты в центре плана ПФЭ: 
Δx1 = 0,5 г, Δx2 = 1,5 г, Δx3 = 1,5 г, Δx4 = 0,5 г.

В модели (1) для построения ПФЭ перейдем от натуральных переменных xi к кодирован-
ным переменным:

 
0

i i
i

i

x xX
x
−

=
Δ

, i = 1, 2, 3, 4.  (2)

Каждая из кодированных переменных Xi принимает значение 1 на верхнем уровне перемен-
ной xi и значение –1 – на нижнем уровне переменной xi, i = 1, 2, 3, 4.

В кодированных переменных (2) модель наблюдения (1) принимает следующий вид:

 { } 0 1 1 2 2 3 3 4 4 12 1 2 13 1 3 14 1 4E y X X X X X X X X X X= θ + θ + θ + θ + θ + θ + θ + θ + 
 23 2 3 24 2 4 34 3 4.X X X X X X+θ + θ + θ   

(3)

Для получения наилучших линейных несмещенных оценок неизвестных параметров модели 
наблюдений (3) в шестнадцати вершинах гиперкуба кодированных переменных было проведено 
по два повторных эксперимента с составами термовспенивающейся краски. В табл. 1 представ-
лены план проведения экспериментов и его результаты.

Для того чтобы записать модель наблюдений (3) в матричном виде

 { } ,E y P= θ  

введем обозначения: θ = (θ0, θ1, θ2, θ3, θ4, θ12, θ13, θ14, θ23, θ24, θ34) – вектор неизвестных параме-
тров размерности 11, P – матрица плана эксперимента с повторными наблюдениями, структура 
которой определяется табл. 2.

В матрице плана экспериментов P столбцы взаимно ортогональны. Наилучшая линейная 
несмещенная оценка θ для модели наблюдений (3), согласно [18], имеет вид

 ( ) 1 ,ˆ P P P Y−′ ′θ =   (4)

где Y = (24, 22, 27, 27, 31, 30, 29, 28, 25, 22, 26, 25, 26, 26, 22, 25, 24, 24, 25, 26, 32, 32, 26, 25, 23, 22, 
22, 21, 25, 23, 27, 26) – вектор наблюдаемых значений экспериментов размерности 32.

Так как матрица планирования экспериментов P имеет взаимно ортогональные столбцы, то 
формула (4) упрощается и принимает вид

 1ˆ ,N P Y−θ = ′   (5)



 Весці Нацыянальнай акадэміі навук Беларусі. Серыя фізіка-технічных навук. 2017. № 4. C. 24–31 27

где N = nm – общее число проведенных экспериментов, n – количество различных точек в ПФЭ, 
m – количество повторных наблюдений в каждой точке.

Используя статистические функции электронных таблиц Excel, можно получить оценки па-
раметров модели наблюдений (3):

 E{y}=25,56–1,4375X1+1,5X2–0,125X3–0,6875X4–0,625X1X2+0,25X1X3–0,125X1X4– 
 0,9375X2X3+0,3125X2X4–0,3125X3X4. 

(6)

Проверим, будет ли полученная модель (6) адекватна результатам экспериментов или нет. 
Согласно формуле (4.5.28) из [18], модель признается неадекватной на уровне значимости α, если 
выполняется неравенство

 
( )

( )( )

2

; ;

ˆ
,n p N n

N n mY Y N
F

n p Y Y mY Y α − −

 ′− − θ 
  >

′−′−
 (7)

Т а б л и ц а  1.  План проведения экспериментов и его результаты
T a b l e  1.  The experiment plan and its results

№  
экспери-

мента

Факторы в натуральном масштабе Факторы в кодированных переменных Функция  
отклика, yx1 x2 x3 x4 X1 X2 X3 X4

1 9,5 28,5 28,5 9,5 –1 –1 –1 –1 24
2 9,5 28,5 28,5 9,5 –1 –1 –1 –1 22
3 9,5 28,5 31,5 9,5 –1 –1 1 –1 27
4 9,5 28,5 31,5 9,5 –1 –1 1 –1 27
5 9,5 31,5 28,5 9,5 –1 1 –1 –1 31
6 9,5 31,5 28,5 9,5 –1 1 –1 –1 30
7 9,5 31,5 31,5 9,5 –1 1 1 –1 29
8 9,5 31,5 31,5 9,5 –1 1 1 –1 28
9 10,5 28,5 28,5 9,5 1 –1 –1 –1 25
10 10,5 28,5 28,5 9,5 1 –1 –1 –1 22
11 10,5 28,5 31,5 9,5 1 –1 1 –1 26
12 10,5 28,5 31,5 9,5 1 –1 1 –1 25
13 10,5 31,5 28,5 9,5 1 1 –1 –1 26
14 10,5 31,5 28,5 9,5 1 1 –1 –1 26
15 10,5 31,5 31,5 9,5 1 1 1 –1 22
16 10,5 31,5 31,5 9,5 1 1 1 –1 25
17 9,5 28,5 28,5 10,5 –1 –1 –1 1 24
18 9,5 28,5 28,5 10,5 –1 –1 –1 1 24
19 9,5 28,5 31,5 10,5 –1 –1 1 1 25
20 9,5 28,5 31,5 10,5 –1 –1 1 1 26
21 9,5 31,5 28,5 10,5 –1 1 –1 1 32
22 9,5 31,5 28,5 10,5 –1 1 –1 1 32
23 9,5 31,5 31,5 10,5 –1 1 1 1 26
24 9,5 31,5 31,5 10,5 –1 1 1 1 25
25 10,5 28,5 28,5 10,5 1 –1 –1 1 23
26 10,5 28,5 28,5 10,5 1 –1 –1 1 22
27 10,5 28,5 31,5 10,5 1 –1 1 1 22
28 10,5 28,5 31,5 10,5 1 –1 1 1 21
29 10,5 31,5 28,5 10,5 1 1 –1 1 25
30 10,5 31,5 28,5 10,5 1 1 –1 1 23
31 10,5 31,5 31,5 10,5 1 1 1 1 27
32 10,5 31,5 31,5 10,5 1 1 1 1 26
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где Y  – вектор размерности n средних значений экспериментов, в точках с повторными наблюде-
ниями, ; ;n p N nFα − −  – квантиль уровня α распределения Фишера с n – p, N – n степенями свободы, 
p – число оцениваемых параметров модели.

В нашем случае n = 16, m = 2, N = 32, p = 11, Y RY = 21174, 
2

θ̂ = 659,4570313, Y Y′ = 10578,5, 0,05;5;16F = 
2,8524. Левая часть неравенства (7) принимает значение 10,2353, что больше, чем 2,8534.

Таким образом, на уровне значимости α = 0,05 модель наблюдений (6) признается неадекват-
ной и должна быть отклонена. Этот вывод говорит о том, что модель огнезащитного действия 
термовспенивающейся краски для металлических конструкций должна быть сложнее. Поэтому 
было решено усложнить модель наблюдений (3) и в новой модели учесть эффекты взаимодей-
ствия факторов X1, X2, X3, X4 тройного и четвертного порядка.

Усложненная модель наблюдений принимает вид:

 { } 0 1 1 2 2 3 3 4 4 12 1 2 13 1 3 14 1 4E y b b X b X b X b X b X X b X X b X X= + + + + + + + + 
 23 2 3 24 2 4 34 3 4 123 1 2 3 124 1 2 4b X X b X X b X X b X X X b X X X+ + + + + + 
 134 1 3 4 234 2 3 4 1234 1 2 3 4.b X X X b X X X b X X X X+ + +   

(8)

Т а б л и ц а  2.  Матрица P
T a b l e  2.  The matrix P

X0 X1 X2 X3 X4 X1X2 X1X3 X1X4 X2X3 X2X4 X3X4

1 –1 –1 –1 –1 1 1 1 1 1 1
1 –1 –1 –1 –1 1 1 1 1 1 1
1 –1 –1 1 –1 1 –1 1 –1 1 –1
1 –1 –1 1 –1 1 –1 1 –1 1 –1
1 –1 1 –1 –1 –1 1 1 –1 –1 1
1 –1 1 –1 –1 –1 1 1 –1 –1 1
1 –1 1 1 –1 –1 –1 1 1 –1 –1
1 –1 1 1 –1 –1 –1 1 1 –1 –1
1 1 –1 –1 –1 –1 –1 –1 1 1 1
1 1 –1 –1 –1 –1 –1 –1 1 1 1
1 1 –1 1 –1 –1 1 –1 –1 1 –1
1 1 –1 1 –1 –1 1 –1 –1 1 –1
1 1 1 –1 –1 1 –1 –1 –1 –1 1
1 1 1 –1 –1 1 –1 –1 –1 –1 1
1 1 1 1 –1 1 1 –1 1 –1 –1
1 1 1 1 –1 1 1 –1 1 –1 –1
1 –1 –1 –1 1 1 1 –1 1 –1 –1
1 –1 –1 –1 1 1 1 –1 1 –1 –1
1 –1 –1 1 1 1 –1 –1 –1 –1 1
1 –1 –1 1 1 1 –1 –1 –1 –1 1
1 –1 1 –1 1 –1 1 –1 –1 1 –1
1 –1 1 –1 1 –1 1 –1 –1 1 –1
1 –1 1 1 1 –1 –1 –1 1 1 1
1 –1 1 1 1 –1 –1 –1 1 1 1
1 1 –1 –1 1 –1 –1 1 1 –1 –1
1 1 –1 –1 1 –1 –1 1 1 –1 –1
1 1 –1 1 1 –1 1 1 –1 –1 1
1 1 –1 1 1 –1 1 1 –1 –1 1
1 1 1 –1 1 1 –1 1 –1 1 –1
1 1 1 –1 1 1 –1 1 –1 1 –1
1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1
1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1
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В модели наблюдений (8) число неизвестных параметров p = 16, а вектор неизвестных пара-
метров θ имеет вид: θR = ( 0b , 1b , 2b , 3b , 4b , 12b , 13b , 14b , 23b , 24b , 34b , 123b , 124b , 134b , 234b , 1234b ).

Аналогично тому, как были получены оценки коэффициентов для модели наблюдений (3), 
можно получить оценки коэффициентов для модели наблюдений (8):

 { }E y =25,5625–1,4375 1X +1,5 2X –0,125 3X –0,375 4X –0,625 1 2X X +0,25 1 3X X – 
 –0,125 1 4X X –0,9375 2 3X X +0,3125 2 4X X –0,3125 3 4X X +0,8125 1 2 3X X X +  (9) 
 +0,4375 1 2 4X X X +0,5625 1 3 4X X X +0,375 2 3 4X X X +0,625 1 2 3 4.X X X X  

Проверим значимость коэффициентов в модели наблюдений (9). Согласно формуле (3.2.13) из 
[18] коэффициент θj значим, если выполняется неравенство

 ; ,j
N p

jj
t

s c
α −

θ
>   (10)

где ;N ptα −  – квантиль уровня α распределения Стьюдента с N – p степенями свободы; cjj – j-й ди-
агональный элемент матрицы (P R1P1)

–1; P1 – расширенная матрица планирования экспериментов, 
составленная по аналогии с матрицей P и включающая дополнительные столбцы, учитывающие 
эффекты взаимодействия факторов X1, X2, X3, X4 тройного и четвертного порядка (X1X2X3, X1X2X4, 
X1X3X4, X2X3X4, X1X2X3X4); s2 – несмещенная оценка дисперсии равноточных наблюдений.

Для модели наблюдений (9) с двумя повторными наблюдениями в каждой точке ПФЭ имеем: 
p = 16, N = 32, jjs c = 0,1822, 0,05;16t = 2,1199. Следовательно, в силу (10) коэффициенты, стоящие 
при факторах X3, X4, X1X3, X1X4, X2X4, X3X4, X2X3X4, оказываются незначимыми на уровне значимо-
сти α = 0,05. Отбрасывая незначимые коэффициенты в модели (9), приходим к модели наблюдений

 { }E y =25,5625–1,4375 1X +1,5 2X –0,625 1 2X X –0,9375 2 3X X +0,8125 1 2 3X X X + 
 +0,4375 1 2 4X X X +0,5625 1 3 4X X X +0,625 1 2 3 4.X X X X   

(11)

Проверим, будет ли адекватна модель (11) на уровне значимости α = 0,05. Для этого вос-
пользуемся неравенством (7). Для модели (11) имеем: 

2
θ̂ =660,5859375, ; ; 0,05;7;16n p N nF Fα − − = =

2,6571966. Значения Y Y′  и Y Y′  остаются такими же, как и для модели наблюдений (6). Левая часть 
неравенства (7) принимает значение 2,45378, что меньше, чем 2,6572. Следовательно, модель (11) 
адекватна на уровне значимости 0,05 результатам экспериментов.

Для того чтобы перейти от кодированных к натуральным переменным, необходимо произве-
сти в модели наблюдений (11) следующую замену переменных: X1 = (x1–10)/0,5; X2 = (x2–30)/1,5; 
X3 = (x3–30)/1,5; X4 = (x4–10)/0,5.

Получаем модель наблюдений в натуральных переменных:

 { }E y =84899,3–8527,87 1x –2978,17 2x –2954,17 3x –9200,0 4x +299,167 1 2x x + 
 +296,667 1 3x x +920,0 1 4x x +103,472 2 3x x +321,667 2 4x x + 
 +318,333 3 4x x –10,3889 1 2 3x x x –32,1667 1 2 4x x x – 
 –31,833 1 3 4x x x –11,111 2 3 4x x x +1,111 1 2 3 4.x x x x   

(12)

Модель (11) можно использовать для максимизации математического ожидания y по мето-
ду Бокса – Уилсона [18]. Градиент функции (11) в центре плана ПФЭ, то есть при X1 = X2 = X3 = 
X4 = 0 представляет собой вектор размерности четыре: g = (–1,4375; 1,5; 0; 0). Двигаясь по направ-
лению этого градиента с шагом αs = 0,2, переходим из центра плана ПФЭ в точку с координата-
ми X1 = –0,2875, X2 = 0,3, X3 = 0, X4 = 0, или в натуральных переменных в точку с координатами 
x1 = 9,86, x2 = 30,45, x3 = 30, x4 = 10. При изменении рецептуры в соответствии с полученными 
значениями, определяющими максимальную огнезащитную эффективность факторов по методу 
Бокса – Уилсона [18], получен новый состав термовспенивающейся краски с улучшенными огне-
защитными свойствами. Однако этот состав, как показали дополнительные экспериментальные 
исследования, имеет худшие физико-механические характеристики и не соответствует требова-
ниям технических нормативных правовых актов Республики Беларусь, предъявляемым к сроку 
сохранения огнезащитной эффективности состава.
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Заключение. Таким образом, применение метода математического планирования экспери-
мента позволило выявить рецептурные факторы, оказывающие определяющее влияние на тер-
моизолирующие свойства вспененной структуры, образующейся при тепловом воздействии на 
огнезащитное покрытие. Найдено, что существует баланс между огне-термозащитными и атмо-
сферостойкими свойствами покрытия. Показано, что основной вклад в получение требуемого тер-
моизолирующего эффекта вносят карбонизирующий и порообразующий агенты. Установление 
этого факта позволяет направленно подходить к регулированию эксплуатационных и термозащит-
ных свойств известных огнезащитных покрытий и созданию новых эффективных и экономичных 
вспениваемых материалов.
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