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EXPERTISE METALLURGIQUE DE DEUX OBJETS EN FER SUD-AQUITAINS
DU MILIEU DU V¢ SIECLE AVANT NOTRE ERE
(Tumulus LP 23, Lamarque-Pontacq, Hautes-Pyrénées)
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Résumé : La découverte de deux objets en fer du milieu du V¢ sigcle avant notre ere, dans une sépulture éventrée par les labours (Lamarque-Pontacq , 65),
a conduit les auteurs 2 réaliser une étude métallographique sur ces objets. Celle-ci a mis en évidence des caractéristiques originales qui conduisent a penser
qu’ils ne sont pas issus de la métallurgie du bas-fourneau.

Mots clés : Aquitaine méridionale, age du Fer, fibule, métallurgie, bas-fourneau, fer.

Resumen : El descubrimiento de dos objetos de hierro del medio del siglo V antes de nuestra era, en una sepultura despedazada por labranzas (Lamarque-
Pontag, 65), ha llevado a los autores a realizar un estudio metalogrifico sobre estos objetos. Los resultados han permitido revelar caracteristcas originales
que dejan suponer que estds Gltimos no provienen de la metalurgia de bajos hornos, hierro.

Palabras clave : Aquitania Meridional, edad del hierro, fibula, Metalurgia, bajos hornos.

Abstract : The discovery of two iron objects dating from the middle of the five century of our era, in a sepulturee disembowelled by ploughing (Lamarque-
Pontacq, 65), led to a metallografic study. The results highlighted their original characteristics which lead to think that they are not issued from the low-
furnace technology.

Keywords : Meridional aquitania, Iron age, Fibula, Metallurgy, Low-furnace, iron.

les objets en fer protohistoriques mais parmi lesquelles
peuvent étre comptées celles d' A. France-Lanord (1963)
et de F. Delamare, G. Nicolas et E. Mencarelli (1982).

Fig. |1 : Situation du
tumulus LP 23 de
Lamarque-Pontacq.

Identification des objets

Les photographies (Fig. 2A et 2B) et la radiographie
(Fig. 4) de ces objets ont permis de reconnaitre dans
I’un une fibule (objet A), et dans I’autre une piece frag-

. . .
i T mentaire (objet B) .
] ESPAGNE e Vs La fibule (objet A) est a ressort bilatéral a deux sens

— de torsion, a deux ou trois spires, sans axe, a arc coudé.
Ces caractéristiques permettent de I'identifier aux fibu-
les du méme type dont le pied — ici absent — a un appen-
dice arrivant au niveau de I’arc. Ces fibules a ressort de
schéma laténien — bien représentées en Aquitaine méri-
dionale — sont toujours en fer. Leur ressort permet de
dater leur apparition de La Tene Ia, soit entre 475 et 450
avant notre ere (Escudé-Quillet, 1998, p. 110-112).
Ces fibules a ressort de schéma laténien sont les ava-

Introduction

La fouille récente du tumulus Lamarque-Pontacq 24,
sur le plateau de Ger, dans les Hautes-Pyrénées, a donné
lieu a la découverte dans un tumulus proche, le LP. 23,
d’une sépulture éventrée par la charrue.

L’état de cette tombe, dont il ne restait pour seuls
témoins que des fragments de céramique, des cendres et

des ossements épars dans les terres retournées, n’a per-
mis aucune observation.

Cependant, la présence de deux objets en fer trés cor-
rodés et non-identifiables nous a conduit a effectuer sur
ces derniers une étude métallographique, étude rare sur
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tars des fibules sud-aquitaines du méme type, mais a res-
sort bilatéral court, a deux sens de torsion, a corde in-
terne et a axe terminé par deux appendices, qui ont éga-
lement donné les fibules a axe prolongé (Escudé-Quillet,
1998, p. 109-112 — Fig. 3). Elles ont été rencontrées sur



la lande du Pont-Long, dans le tumulus 2 de Navaille-
Angos @ ; sur le plateau de Lannemezan, a Avezac-
Prat-Lahitte (7 ex.) ; sur le plateau de Ger, a Bartres, a
Pontacq, dans le tumulus L.10 d’Ossun, et dans les sé-
pultures 2 du tumulus Ger X, 5 de Ger Z, 9 d’Ossun
L.17 (Mohen, 1980, pl. 55) et 3 et 54 d’Ibos A.64.1
(Escudé-Quillet, 1993, pl. 3 et 54), et enfin dans le
Tursan, dans la sépulture double 2-3 du tumulus Grand
Tauzin n°3 a Monségur (Gellibert, Merlet, 2000), soit
dix-sept exemplaires répartis sur I’ensemble du com-
plexe sud-aquitain.

Outre I’ Aquitaine méridionale, centre de leur aire de
diffusion, des fibules identiques ou apparentées ont été
rencontrées dans les tumulus 4 et 7, et peut-étre 5, de
Glandon, en Haute-Vienne, (Boisseau, Lambert, 1975,
pl. 4.14, 5.19, 14.33.), dans la sépulture 37 du champ
d’urnes du Truc du Bourdiou et dans le tumulus H de
Pujeaut a Mios en Gironde (Mohen, Coffyn 1970, p. 55,
n°86, p. 78, n°150), dans le tumulus 2 des Barracs a
Pierrefiche-d’Olt, en Aveyron (Gruat, Marty 1995, p.
175), et enfin dans la nécropole du Cabezo de
Ballesteros, a Epila, dans la province de Saragosse (Pé-
rez Casas 1984, fig. 3.3-4 ; 1990, p. 118). Nous avons
écarté les fibules apparentées, mais dont I'arc est effilé
et dont le pied n’arrive pas au niveau de I’arc (tel I'exem-
plaire du tumulus de la Motte a Jouveaux a Champsac
en Haute-Vienne : Daugas et al. 1976, fig. 6.2), ainsi
que les fibules a faux ressort sur le pied, qui toutes sont
inconnues en Aquitaine méridionale mais qui se rencon-
trent dans le nord de cette région.

L’objet B est constitué d’un arc surmonté d’une
sphere ; il peut correspondre a un fragment de bracelet,
de torque ou d’arc de fibule.

Expertise métallurgique de la fibule (objet A)

Compte tenu de I’endommagement par corrosion de
cet objet, et afin d’obtenir une vue globale de sa struc-
ture métallurgique, nous avons effectué une coupe
métallographique dans le sens longitudinal suivie d’un
polissage a la pate diamant.

A ce stade, nous avons pu observer I'épaisseur de la
couche d’oxyde adhérant au métal et les inclusions, c’est
a dire évaluer son niveau de propreté. Ce niveau permet
de faire des hypotheses sur le procédé de réduction du
minerai utilisé et d’estimer ’aptitude a la mise en forme
de ce métal.

Ainsi, les observations sur état poli montrent que cette
fibule comporte en surface une couche d’oxyde adhé-
rent microfissuré, de 0,5 mm d’épaisseur (Fig. 5). En
outre, on constate une répartition homogene de petites
inclusions, d’une taille inférieure a 0,05 mm, pres de la
surface, certaines ayant une forme allongée avec une
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taille pouvant atteindre 0,2 mm. Il n’y a aucune inclu-
sion de taille importante, ¢’est a dire de plusieurs milli-
métres, ces inclusions étant pourtant tres fréquentes, voire
omniprésentes dans les produits issus des bas-fourneaux
et méme des hauts-fourneaux jusqu’au XIX* siecle.

Ce niveau de propreté et d’homogénéité est donc une
singularité majeure dans un produit protohistorique, les
connaissances des produits antérieurs au XIX¢ siecle ne
pouvant laisser présager un métal d’une telle qualité
(Bonardi, Gariboldi, Vedani, 1992, p. 28).

Nous avons ensuite effectué une attaque chimique
avec le réactif Nital pour révéler les structures métallur-
giques (Fig. 6). On observe des faciés d’attaque révé-
lant une structure stratifice.

Dans les spires du ressort, la structure est ainsi pure-
ment ferritique (Fig. 7), alors que dans I"arc elle est quasi-
totalement perlito-ferritique, avec quelques bandes tres
minces (0,1 mm) de ferrite pure (Fig. 8). Il faut souli-
gner que la transition entre les bords de ferrite pure et la
structure perlito-ferritique est d’une propreté parfaite
(Fig. 9) : ni inclusions, ni film d’oxyde.

Cette interface, eu égard a sa propreté, n’a pu étre
réalisée par soudage, comme par le repliement du demi-
produit sur lui-méme, mais plus vraisemblablement par
frittage d’un mélange homogene de poudre de minerai
avec ou sans ajout de carbone (charbon de bois).

Des mesures de microdureté Vikers ont été réalisées
sous une charge de 200 grammes avec un pas de 0,1 mm
suivant quatre directions telles que mentionnées sur la
figure 10. On constate des valeurs de dureté plus é€le-
vées au milieu de I'arc, ce qui est cohérent avec la mi-
crostructure. En outre, on ne constate pas de gradient de
dureté en fonction de la profondeur, ce qui confirme que
cet arc n’a pas subi de mise en forme généralisée par
martelage sous température ambiante.

Par ailleurs, si quelques inclusions de surface avec
une forme oblongue révelent des déformations locales
superficielles, cette microstructure ne révele cependant
aucun indice de mise en forme par déformation plasti-
que (martelage...) de I'arc. Ceci est en cohérence avec
I’hypothese précédente sur I'utilisation d’une technique
de réduction et de mise en forme a partir de poudre (voir
également ci-dessous). :

Expertise métallurgique de I’objet B

Compte tenu de la morphologie de cette piece telle
que révélée par les rayons X (Fig. 4), nous avons effec-
tué deux coupes transversales, une suivant I’axe a-a’, et
une suivant I’axe b-b’ (Fig. 11).

La coupe suivant I’axe a-a’ révele que cet objet est
composé de deux structures en fer creuses (Fig. 12).

Dans la bille on note la présence d’un noyau en ar-
gile cuite (coupe a-a’).



Dans I'arc on note la présence de trois cavités en
forme de tuyaux, ces trois cavités étant totalement vides
(coupe b-b’).

Les caractéristiques de cet objet sont surprenantes.
De fait, si la réalisation de formes creuses est maitrisée
en orfevrerie, elle'n’a, a notre connaissance, jamais €té
signalée en métallurgie ancienne du fer.

Nous avons examiné au microscope €lectronique a
balayage les parois de ces cavités et effectué des analy-
ses de surface par dispersion d’énergie des rayons X —
le spectre est visible figure 13. On constate que la cou-
che superficielle est un oxyde avec des traces de car-
bone d’aluminium et de silicium.

Les morphologies des différents oxydes présents sur
les parois intérieures de la cavité avec insert d’argile
sont présentées dans les figures 14, 15, 16 et 17. Compte-
tenu des variétés rencontrées, cristaux pyramidaux, ba-
tonnets, lamelles, sphéres, il faudra des études complé-
mentaires faisant appel a des compétences plus éten-
dues. Cette variété est due a I’étanchéité qui a régné dans
cette cavité depuis sa fabrication.

Sur les parois des cavités tubulaires, les morpholo-
gies des oxydes sont visibles sur la figure 18. Par rap-
port a la cavité de la bille a insert d’argile, on constate
un type d’oxyde en commun, celui en batonnet. En re-
vanche, on n’observe pas d’espece de morphologie py-
ramidale, pourtant trés courante dans la cavit¢ a insert
d’argile.

Discussion

Les observations faites sur ces deux fibules appor-
tent des éléments nouveaux en regard des procédés mé-
tallurgiques décrits comme étant en vigueur a cette €po-
que pour la réduction du minerai et la mise en forme du
métal.

- Le fabricant de I’objet B maitrisait une technique
autre que le forgeage du métal pour la fabrication de
I’objet. 11 sagit vraisemblablement d’une technique de
moulage direct a partir du minerai sur la bille d’argile,
compte tenu qu’aucune trace de trés haute température
n’a été détectée (=1200°) par les examens métal-
lographiques qui auraient mis en évidence des structu-
res de solidification. On ne peut en effet raisonnable-
ment envisager une technique de fonderie qui nécessite
des températures extrémement €levées de I'ordre de
1500°. 11 s agit donc trés probablement d’une technique
de frittage analogue a celle des céramistes et connue en
métallurgie du bronze. Le frittage est un phénomene se
produisant lors de la cuisson de matériaux en grains en
milieu non oxydant. A chaud, les zones de contact entre
les grains augmentent par diffusion ; ceci entraine la co-
hésion du matériau, I’élimination des pores, une aug-
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mentation de la densité et une réduction du volume. C’est
le phénomene qui intervient lors de la cuisson des cérami-
ques ou des argiles. Pour la poudre de fer, le frittage se
fait autour de 1050 — 1100 °C en 30 minutes environ. Dans
notre cas, elle permet le passage direct du minerai au mé-
tal dans un moule d’argile, a une température de I’ordre
de 1000°, I’argile jouant un role clé en générant lors des
transformations de phases une pression sur le minerai qui
est a I'intérieur, et une atmosphere réductrice permettant
la transformation du minerai en métal par les gaz réduc-
teurs de la cuisson de I'argile.

- Le métal obtenu avec I’objet A est d’une propreté
et d’une homogénéité tres supérieures a celles des pro-
duits issus des bas-fourneaux connus actuellement, tels
que dans les bas-fourneaux gallo-romains des Martys
(Domergue, 1995). Nous pensons donc que la formule
de réduction du minerai utilisée pour obtenir cette qua-
lité de métal était différente du procédé du bas-fourneau
et nécessitait un minerai de haute pureté (oligiste, ma-
gnétite...) compatible avec un foyer thermiquement
moins puissant que ces derniers.

- Les formes creuses observées sont incompatibles
avec une mise en forme par forgeage. Elles témoignent
d’une maitrise des procédés de frittage pour obtenir di-
rectement une piece de forme complexe. Il convient de
noter que ces procédés, insoupgonnés pour le fer anti-
que, sont connus pour les métaux précieux.

Conclusion

L’examen de ces deux objets permet d’affirmer que
leurs fabricants maitrisaient :

- Un procédé de réduction du minerai permettant d’ob-
tenir un métal d’une trés grande propreté, soit sous forme
de fer, soit sous forme d’acier doux homogene. Cela né-
cessitait 'emploi d’un minerai de haute pureté et une
technique de réduction évitant les contaminations inhé-
rentes aux bas-fourneaux.

- Des procédés de mise en forme, insoupconnés dans
le domaine du fer, a savoir la production d’ébauches de
formes pleines ou creuses. Si ces €léments sont nouveaux
en regard de la littérature spécialisée actuelle, ils sont ce-
pendant en cohérence avec les savoir-faire de I'époque
dans les domaines de I'argile, des minerais et du feu.

Des travaux d’archéométallurgie expérimentale ré-
cents (Fer et Savoir-Faire et M. Daban, artisan métallur-
giste 2 Nay) ont montré la validité d’une voie plus di-
recte — compatible avec les caractéristiques des deux
objets étudiés — que le bas-fourneau classique pour la
réduction du minerai, voie liée a la métallurgie des pou-
dres et faisant appel a des techniques et a des donnais-
sances de céramistes, avec réduction et mise en forme a
partir de poudre traitée dans des moules d’argile pour



obtenir du minerai et la forme préliminaire de 1'objet.
Une publication sur ce sujet est en cours de rédaction.

A notre connaissance, il n'y a pas de publication de
travaux de paléométallurgie expérimentale sur ce pro-
cédé dans le cas du fer. En revanche, des procédés simi-
laires sont utilisés pour des alliages de cuivre.

Glossaire

Réactif Nital : Réactif métallographique composé d’acide ni-
trique et d’alcool éthylique. I permet de révéler la microstructure
de I'acier.

Structure ferritique : Grains de fer pur o

Structure perlito-ferritique : Combinaison de grains ferritiques
et de grains composés de lamelles de fer et de cémentite de Fe C.
A faible grossissement, ces structures présentent un aspect cha-
toyant rappelant la nacre.

Oligiste : Minerai de fer Fe,O, de structure hexagonale, va-
riété d’hématite. Facilement reconnaissable a son éclat noir.

Magnétite : Minerai de fer Fe O, naturellement magnétique.
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Fig. 2A : Objet A (fibule) du tumulus 23 Fig. 2B : Objet B du tumulus 23 de Lamarque-Pontacq (Htes-Pyr.).

de Lamarque-Pontacq (Hautes-Pyrénces).
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Fig. 3 : Evolution des fibules sud-aquitaines en fer.
Dessins des fibules d'apres J.-P. Mohen.
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Fig. 4 : Aspect en radiographie X des objets A (fibule) et B. Fig. 6 : Objet A (fibule) : Coupe métallurgique longitudinale
apres attaque Nital.

Fig. 5 : Objet A (fibule) : Coupe métallographique longitudi- Fig. 7 : Objet A (fibule) : Microstructure totalement ferritique
nale. Aspect de la coupe d'oxyde et des inclusions subsurface dans la zone du ressort (attaque Nital).
(grossissement 25). (grossissement 100).
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Fig. 8 : Objet A (fibule) : bandes de ferrite dans la structure Fig. 9 : Objet A (fibule) : zone duplex ferrite et perlito-
perlito-ferritique (attaque Nital). (grossissement 50). ferritique avec jonction parfaite (grossissement 500).
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Fig. 10 : Objet A (Fibule) : Valeurs extrémes des mesures de
microdureté. Hv 200 g.

Fig. 14 : Objet B : morphologie de la surface de la cavité révélée

Fig. 12 : Objet B : coupe a - a’ montrant les deux cavités dont - :
par la coupe a - a' (insert d'argile). (grossissement 25).

une avec insert d'argile. (grossissement 2,5).

Fig. 15 : Objet B : morphologie des oxydes de la cavité
(coupe a - a') avec insert d'argile. (grossissement 100). coupe a - a' (insert d'argile). (grossissement 1000).
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Fig. 13 : Objet B : spectre d'analyse sur les parois de la cavité interne révélée par la coupe b - b'.

Fig. 17 : Objet B : morphologie d'oxydes de la cavité de la
coupe a - a' (insert d'argile). (grossissement 1000).

Fig. 18 : Objet B : morphologie des oxydes dans la cavité
de la coupe b - b’ (grossissement 500).



