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Neutron Scattering Advantages:

LANSCE can receive radioactive samplesLANSCE can receive radioactive samples

‐

 

Neutrons are highly penetrating;

 

bulkbulk

 

materials can 

 
be studied.

‐

 

Neutrons exhibit different interactions with varying 

 
isotopesisotopes

 

of the same element.

‐

 

The difference in scattering offers the unique 

 
capability of labelinglabeling
e.g. the exchanging of hydrogen against deuterium.

‐

 

There is a scattering length associated with the 

 
interaction of neutrons with a magnetic moment; 

 
magnetic structuremagnetic structure

 

can be studied.

LANSCE

X‐ray and neutron scattering
lengths for selected elements

unclassified
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Small Angle Neutron Scattering with
LQD

Instrument Scientists: Rex Hjelm (hjelm@lanl.govhjelm@lanl.gov) and Monika Hartl (hartl@lanl.govhartl@lanl.gov)

LQD

The 

 

low‐Q 

 

diffractometer, 

 

LQD, 

 

is 

 
designed 

 

to 

 

study 

 

large‐scale 

 
structures 

 

with 

 

dimensions 

 

from 

 
1010

 

ÅÅ

 

to 

 

1000to 

 

1000

 

ÅÅ

 

(1 

 

nm 

 

–

 

100 

 

nm). 

 
Examples of problems that LQD can 

 
help 

 

solve 

 

include 

 

phase 

 
separation, phase morphology, and 

 
critical phenomena in hard and soft 

 
matter 

 

and 

 

in 

 

magnetic 

 

structures, 

 
colloid 

 

and 

 

polymer 

 

structure, 

 
biomolecular 

 

organization, 

 

and 

 
bubble formation in metals.

unclassified

Q range: 0.003

 

to 0.5

 

Å‐1

Source to sample: 8.40 m
Sample to detector: 4.32 m
Intense source of long wavelength (“cold”) neutrons; λ=1‐16 Å
Energy and wavelength vary as TOF
~1 nm –

 

100 nm features
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LQD

LQDLQD’’s sample holders (cuvettes)s sample holders (cuvettes)

Cuvettes 

 

are 

 

easy 

 

to 

 

fill 

 
with 

 

solids 

 

as 

 

well 

 

as 

 
liquids. The thickness of the 

 
cell 

 

is 

 

1 

 

or 

 

2 

 

mm; 

 

Special 

 
cells 

 

with 

 

3mm 

 

and 

 

5mm 

 
thickness are also available. 

Sample 

 

area 

 

of 

 

LQD 

 

with 

 

the 

 

sample 

 

changer 

 

in 

 
place. The sled (pink arrow) holds between 5 and 10 

 
samples. 

Shape and Shape and 

 
dimensions of our dimensions of our 

 
samplessamples

unclassified
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LQD

NF616NF616

Black line is just a guide for the eyes
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The effect of The effect of 

 
polydispersity is polydispersity is 

 
seen to broaden the seen to broaden the 

 
peaks peaks 

 
Material ID 

 

Density 
(g/cm3) B C N O Al Si P S Ti V Cr Mn Fe Ni Cu Nb Mo W Other 

HCM12A 7.7 - 0.09 0.0424 - - 0.30 0.005 - -  10.50 0.52 bal 1.04 1.5 - 0.26 1.43 Nb+Ta: 
0.05 

 
NF616 

 
7.7 0.0017 0.109 0.0474 0.0042 0.005 0.102 0.012 0.0032 - 0.194 8.82 0.45 bal 0.174 - 0.064 0.468 1.87  

Irradiation to 3 dpaIrradiation to 3 dpa

unclassified
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LQD

polydisperse spherespolydisperse spheres

Model calculations for polydisperse spheresModel calculations for polydisperse spheres

(volume fraction)

unclassified

The case of the dilute 

 

solutions is characterized by 

 

scattering from “isolated”

 

particles. A 0.1% solution of 

 

silica particles in d‐water is 

 

shown here. The higher order 

 

peaks are a signature of 

 

monodispersity

 

and are 

 

limited by instrumental 

 

resolution. The fitted radius is 

 

R = 563 Å.NIST

NIST

NIST

NIST
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  Data: Book1_B
Model: user‐sphere 
Equation: y = P1*(3*(sin(P2*x)‐P2*x*cos(P2*x))/(P2*x)^3)^2 
Weighting:
y No weighting
  
Chi^2/DoF = 0.00325
R^2 =  0.96966
  
P1 2.4184 ±0.07875
P2 320.22608 ±6.8581

I(
a.
u.
)

Q(Å‐1)

sample NF616
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LQD

NF616NF616
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Linear Regression for Book1_H:
Y = A + B * X

Parameter Value Error
‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐
A 1.26838 0.06036
B ‐31258.48381 768.73707
‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐

R SD N P
‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐
‐0.99819 0.08006 8 <0.0001
‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐

 

 

Ln
[I
(Q
)]

sample NF616

Q
2
(Å‐2)

Guinier plot

Qmax = 0.0114 Å

Rg = 306.2 Å
R = 395.3 Å ~ 40 nm 

unclassified
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NF616NF616
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Linear Regression for Book1_F:
Y = A + B * X

Parameter Value Error
‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐
A ‐9.37492 0.14191
B ‐4.14557 0.08501
‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐

R SD N P
‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐
‐0.99603 0.0481 21 <0.0001
‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐

log[Q(Å‐1)]

Lo
g[
I(
Q
)]

Porod plot sample NF616

n = 4

unclassified

NIST
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HCM12AHCM12A
 

Material ID 
 

Density 
(g/cm3) B C N O Al Si P S Ti V Cr Mn Fe Ni Cu Nb Mo W Other 

HCM12A 7.7 - 0.09 0.0424 - - 0.30 0.005 - -  10.50 0.52 bal 1.04 1.5 - 0.26 1.43 Nb+Ta: 
0.05 

 
NF616 

 
7.7 0.0017 0.109 0.0474 0.0042 0.005 0.102 0.012 0.0032 - 0.194 8.82 0.45 bal 0.174 - 0.064 0.468 1.87  

Irradiation to 3 dpaIrradiation to 3 dpa

Precipitates formed in HCM12A F‐M alloys following irradiation to 7 dpa at 400°C.

unclassified LQD
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  Data: Book1_B
Model: user‐sphere 
Equation: y = P1*(3*(sin(P2*x)‐P2*x*cos(P2*x))/(P2*x)^3)^2 
Weighting:
y No weighting
  
Chi^2/DoF = 0.00003
R^2 =  0.99711
  
P1 1.55057 ±0.02236
P2 415.30882 ±2.43886

I(a
.u
)

Q(Å‐1)

10
unclassified LQD
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Linear Regression for Book1_H:

Y = A + B * X

Parameter Value Error

‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐

A 0.0799 0.17906

B ‐32505.04219

‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐

R SD N P

‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐

‐0.98728 0.26218 9 <0.0001

‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐

Ln
[I
(Q
)]

Q2 (Å
‐2
)

Qmax.= 0.012 Å 

Guinier plot

Rg = 312.2 Å 

LQD

HCM12AHCM12A

R = 403.0 Å ~ 40 nm 
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0 Linear Regression for Book1_F:
Y = A + B * X

Parameter Value Error
‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐
A ‐10.29154 0.20215
B ‐4.35288 0.11813
‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐
R SD N P
‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐
‐0.992 0.09034 24 <0.0001
‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐

Lo
g[
I(Q

)]

Log[Q(Å
‐1
)]

Porod plot

n = 4

HCM12AHCM12A

NIST
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Magnet

LQD

Neutron beam

S

 

a

 

m

 

p

 

l

 

e

Little‐no 

 

contrast 

 
between 

 

matrix 

 

and 

 
particle.

SANS experimental 

 
setup for measuring 

 
the contrast between 

 
matrix an particles in a 

 
magnetic field. In the 

 
case of LQD (measuring 

 
in transmission 

 
geometry), only the 

 
component normal to 

 
the sample plane 

 
contributes to bmagn

 

.

A‐ratio scattered intensities perpendicular and 

 

parallel to the sample magnetization.
For chemically and magnetically homogeneous 

 

particle, it is given by (assuming that the form 

 

factor P(Q) is the same for nuclear and magnetic 

 

contributions): 

2
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Nuclear 

 

scattering

Nuclear + 

 

magnetic 

 

scattering

S
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p

 

l

 

e

Particles 

 

and 

 

matrix 

 
have 

 

different 

 
magnetic properties.

φ=0°

φ=90°

unclassified
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Q  M ⊥Δ
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LQDunclassified
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A‐ratio
magnetic scattering length:

 

bmagn

 

(Cr)= 1.08 ⋅10‐12

 

cm 
bmagn

 

(Fe)= 0.6 ⋅10‐12 cm

Δρ

 

‐

 

contrast factor: difference in scattering length density

Examples (from J. Van den Bosch)Examples (from J. Van den Bosch)

•

 

M23C6 (Cr0.65

 

Fe0.35

 

): 3.5

•

 

Vacancy clusters or voids: 1.0Vacancy clusters or voids: 1.0‐‐1.41.4

•

 

α’ Cr precipitates: 2.03‐2.13
(taking into account the average magnetic moment: μ=2.20‐2.39 CCr

 

)

• Cr‐13Mo‐8Fe‐3Si: 2.35
(measured by Gelles and Thomas in HT9 following neutron irradiation at 425°C to high dose)

2
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NF616NF616
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A = 1.0; it decreases slightly with Q
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Vacancy clusters or voids: 1.0Vacancy clusters or voids: 1.0‐‐1.41.4
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 NF616 nuclear + magnetic
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 NF616 nuclear control
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  Data: Book1_B
Model: user‐sphere 
Equation: y = P1*(3*(sin(P2*x)‐P2*x*cos(P2*x))/(P2*x)^3)^2 
Weighting:
y No weighting
  
Chi^2/DoF = 0.00017
R^2 =  0.99494
  
P1 1.8893 ±0.03472
P2 307.86514 ±2.5835

I(
a.
u.
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NF616_nuclear + magnetic
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Data: Book1_C
Model: user‐sphere 
Equation: y = P1*(3*(sin(P2*x)‐P2*x*cos(P2*x))/(P2*x)^3)^2 
Weighting:
y No weighting
  
Chi^2/DoF = 0.00753
R^2 =  0.95223
  
P1 2.72989 ±0.12628
P2 329.27173 ±9.8139
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Q(Å‐1)
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NF616NF616

unclassified

R = 329 Å R = 307 Å

R = 395 Å ~ 40 nm
(Guinier) no magnet

R = 320 Å sphere model 
no magnet
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P1 nuclear = 2.7 cm‐1

P1 nuclear + mag = 1.9 cm‐1

P1 control = 2.4 cm‐1
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  Data: Book1_B
Model: user‐sphere 
Equation: y = P1*(3*(sin(P2*x)‐P2*x*cos(P2*x))/(P2*x)^3)^2 
Weighting:
y No weighting
  
Chi^2/DoF = 0.00017
R^2 =  0.99494
  
P1 1.8893 ±0.03472
P2 307.86514 ±2.5835
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NF616_nuclear + magnetic
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Data: Book1_C
Model: user‐sphere 
Equation: y = P1*(3*(sin(P2*x)‐P2*x*cos(P2*x))/(P2*x)^3)^2 
Weighting:
y No weighting
  
Chi^2/DoF = 0.00753
R^2 =  0.95223
  
P1 2.72989 ±0.12628
P2 329.27173 ±9.8139
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NF616NF616

unclassified

R = 329 Å R = 307 Å

R = 395 Å ~ 40 nm
(Guinier) no magnet

R = 320 Å sphere model 
no magnet

P1 nuclear = 2.7 cm‐1

P1 nuclear + mag = 1.9 cm‐1

P1 control = 2.4 cm‐1
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Improving the models…
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HCM12AHCM12A
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Vacancy clusters or voids: 1.0Vacancy clusters or voids: 1.0‐‐1.41.4
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A = 1.1; it decreases slightly with Q

sample HCM12A
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Data: Data4_B
Model: user‐sphere 
Equation: y = P1*(3*(sin(P2*x)‐P2*x*cos(P2*x))/(P2*x)^3)^2 
Weighting:
y No weighting
  
Chi^2/DoF = 0.00002
R^2 =  0.9966
  
P1 1.05011 ±0.02139
P2 371.8588 ±2.71963
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Data: Book1_C
Model: user‐sphere 
Equation: y = P1*(3*(sin(P2*x)‐P2*x*cos(P2*x))/(P2*x)^3)^2 
Weighting:
y No weighting
  
Chi^2/DoF = 0.00272
R^2 =  0.90159
  
P1 1.14767 ±0.09502
P2 368.2434 ±17.92071

HCM12A_nuclear
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Phase precipitation in HT‐9 at high neutron 

 
irradiation dose levels

From: J. Van den Bosch, LANL    

unclassified
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From: F. A. Garner et al. TMS, 2005

unclassified

Voids in 12X18H9T (18Cr‐10Ni‐Ti), analog of AISI 321 steel irradiated to 0.6 dpa at 350/430/350 °C: 
a)

 

large voids on sub‐grain boundaries, b)

 

spatial distribution of smaller voids.

a) b)

SANS is a complementary technique to TEM which measures similar length scales;

Differences:Differences:

‐

 

SANS makes determinations on ensembles, TEM on specific views;
‐

 

SANS uses nuclear + magnetic contrast for species identification, TEM maybe limited by 

 
coherence of the crystal structures between species and matrix.
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Conclusions

LQDunclassified

●

 

Both samples are constituted by spheres embedded in a matrix;

●

 

Sample NF616 is constituted of spheres of an average size of  338 Å;

●

 

Sample HCM12A  is constituted of spheres of an average size of 390 Å;  

●

 

Both samples are constituted by spheres of vacancy clusters or voids;

●

 

Models are being improved in order to provide other kind of data like

the degree of polydispersity;

At LQD weAt LQD we’’ve obtained information of the shape, size and type of ve obtained information of the shape, size and type of 

 defects in the  steel matrix.defects in the  steel matrix.
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